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ABSTRAKT

V ramci diplomoveé prace bylofprozboru vodnych vzork provedeno porovnani analytickych
metod dle platnych norem pouZivanycieské republice((SN ISO,CSN EN, CSN EN
ISO) vici metodam zaloZzenym na principu metod dle US ERMcipu metod dle US EPA
VyuZiva novy pistroj - automaticky fotometr Aquakem 250, kteigg uvedenim do provozu
laboratde Zdravotniho Ustavu se sidlem v Ostramusel projit procesem validace. Pro
porovnani analytickych metod se pouzivaly metodytaeé chromatografie, izotachoforézy,
spektrofotometrie a metody titmai. Proces validace bylasow i technicky velmi narény.

V celém svém procesu byl dokumentovan (vaiidgprotokoly). Bylo potvrzeno, Ze novy
analyzator Aquakem 250 poskytuje vysledky, ktem jswieny metodami podle platnych
norem vCeské republice. Novy automaticky analyzator bylisgsns ukortené validaci a
ziskané akreditaci uveden do pravidelného provbemické laborate.

ABSTRACT

The theses compares analytical methods accordirguri@nt norms used in the Czech
Republic to the methods based on the principle rdoog to US EPA. A new device the
automatic photometer Aquakem 250 makes use of tBe BPA methods. Prior to its
laboratory use in the Institute of Public Healththe town of Ostrava the photometer had to
be validated. For the comparsion of the analyticakthods ion chromatographic,
isotachophoresis, spectrophotometric,titrimetrichnds were used. The validation process,
which was documented (in validation protocols), wamee consuming and technically
challenging. It was confirmed that the new Aquak2®0 analyzer provides result that are
verified by methods which are in accordance withmmoapplicable in the Czech Republic.
After a successful completion of validation andaitéd accreditation the new automatic
analyzer was put into regular operation in the dobelty laboratory.

KLi COVA SLOVA
analyza vod, voda, validace, automaticky fotormefnakem 250
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water analysis, water, validation, automatic phatenAquakem 250
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1 UvOoD

e

na Zemi a pitna voda je pttovéka podminkou existence. V s@snosti je \WCeské republice
celkem 42 % obyvatel zasobovano pitnou vodou vymobez podzemnich zdfgj 32 %
z povrchovych zdrdj a 26 % ze zdrdj smiSenych. 90 % obyvat&leské republiky je
zasobovano vodou zkgnych vodovod a zbyvajici pdet obyvatel pouziva pitnou vodu
z veejnych nebo soukromych studnRozbor pitné vody, asteni jeji zdravotni nezavadnosti,
piipadré oweieni stalosti jakosti vody je podminkou jejiho padi pro lidskou pdebu.
Vyhlaska¢. 252/2004 Sb. ve #ni pozdjSich gedpidi, uvadi nejen pozadovari&tnosti
kontrol, ale uvadi i rozsahy paramgtkteré jsou nutné proizné ely analyz. Analyza
iontd, které je ¥novana nasledujici prace, panezi nefastji provadné chemické analyzy.
Zastoupeni dusnani, dusitar ¢i amonnych iont a obsahu sird@na chloricdh podava
informaci o zakladnim sloZeni pitné vody.

Pro spravnou analyzu vody je nezbytné zvolit vhodmetody analyzy. Pouze metody
validované k danému ¢élu spini to, co od nich ¢ekdvame, tedy podavaji informaci
o0 zdravotni nezavadnosiio zméné jakosti vody. Vedlgady metod normovanych, tedisN
ISO, CSN EN ¢ CSN EN ISO, které jsou cilénuréeny pro analyzu vod, jsou pouzivané
metody, vyuZivajici nové instrumentalni technikp@avych poznatk v oblasti analyzy vod.
VySe citovana vyhlask&esi i valid&ni parametry metod, které mohou byt pouzivany pro
analyzu pitné vody. Jsou zde uvedeny hodnoty pro detekce, opakovatelnost iegnost
pouzitych metod.

Chemické laborate, ve kterych se provéj zakladni i specializované analyzy vSechityp
vod, se vzhledem k Sirokému spektru pravdgh metod a stale nestajicimu pétu
provagnych analyz vod snazi vybavit sva pracaviStale nowSimi a modergSimi
pristroji.

Mezi jednu z &chto laboratti paki i akreditovana chemicka laboratédravotniho Ustavu
v Ostra¥, ktera se analyzou vod zabyva jiz dlouhofid®ro zvySeni efektivity analyz byl do
této laboratée zakoupen novyifstroj — automaticky fotometr Aquakem 250 (Koneld),
ktery vyuzivd metody US EPA a dok&Ze provést az abllyz za hodinu. Diky této
skute&nosti se nabidla moZnost porovnat metodgnb pouzivané $ analyze vody
provadné dle platnych noref@SN 1SO,CSN EN ISO,CSN EN ISO s novymi metodami
vypracovanymi Agenturou pro ochranu Zivotniho prexdit USA (US EPA), cozZ je cilem této
diplomové prace.



2 TEORETICKA CAST

V minulosti hygieniky a spotaost gedevsim zajimalo, jak kvalitni vodu vyrdbi vodarna,
v souwtasnosti je logicky vice zajima, jakou vodu $pbitel skuténé pije nebo jak kvalitni
teplou vodu pouziva. Pitn4 voda dodavangewesti musi byt stefnkvalitni, & pochazi
z vodovodu nebo ze studny, musingplat stanovené pozadavky a musi byt zdravotn
nezavadna. Vzorky pro analyzu vody se dnes odépffajo u spatebitefi.

Pitna voda je kontrolovana analytickymi metodansouladu s vyhlaSkou 252/2004 Sb. ve
zreéni pozdjSich gedpidi, kterou se stanovi hygienické pozadavky na pimaeplou vodu
acetnost a rozsah kontroly pitné vody. Tato vyhlagkav souladu sigdpisy EU a
je provadci vyhlaSkou zadkona o ochranerejného zdravi. Pitna voda z vodovodu podléha
setrijsi a v kterych parametrechisnjsi kontrole kvality ne? balené vody.

Nejen pitnd voda je kontrolovana, také voda z lafgtkoupali§ je pod pravidelnym
celoranim dohledem. Nekryta koupaliSjsou dozorovana v letni sezonVzorky jsou
odebirany pracovniky zdravotniho Ustavu k labordtokontrole jakosti ve vlastnich
laboratdich?

VSechny vzorky vod jsou zpracovavany stanovenynailygickymi metodami dle platné
legislativy. K rozboiim vod se vyuziva celid@da néticich gistroji. V disledku nafistu p@tu
vzorki byl do laboratée Zdravotniho Gstavu v Ostravzakoupen novy fotometr Aquakem
250 (Konelab 20), ktery umagje provést az 250 analyz za hodinu. Vzhledem kutafe se
jednalo o novy analyzator, s jehoz provozem byldonzkuSenosti, musel byt tentdigtroj
nejprve zvalidovan, aby mohl bytizaen do BZzného provozu.

Z nabizeného mnozstvickolika desitek metod, které tentdigiroj dokdze provést, se
zatalo s validaci nejvice pouzivanych ukazatelanalyze vod — amonné ionty, dirsny,
dusitany, fosforénany, chloridy, sirany, alkalita. Mezi validovanérametry pdtly
selektivita, specifinost (rusivé vlivy), rozsah a linearita kalibrapggsnost (opakovatelnost,
reprodukovatelnost), spravnost, porovnani s jinakieditovanymi metodami, identifikace
zdroja nejistot. Vysledky ziskané analyzatorem Aquakei Bfly porovnany se stanovenim
iontovou chromatografii (IC), klasickou spektrofotetrii (spektrofotometr UV/VIS Lambda)
nebo izotachoforetickym analyzatorem (IONOSEP).

2.1 Voda

Voda je zakladem Zivota. Je nezbytna pro spravmmkci kazdé bikky naSeho da.
Je také vyznamnym zdrojemildzitych mineralnich latek. Bez vody se neobejddnza
pramyslova ani zerdslska aktivita®

Vody je na naSi plangétzaroves hodre a mélo. Vodni plochy pokryvaji 71 % jejiho
povrchu a celkové mnoZstvi vody je 1386%kmvsak z toho je téist 97 % vody méské,
tedy slané, kterd se pro peby ¢lovéka a mnoha gimyslovych od¥tvi neda pouzit (bez
upravy — desalinace rfeké vody). NejdlezitejSi pro ¢loveéka je sladka voda, které je pouze
48 milioni km® a ztoho je zhruba jeji polovina vazana v leduolmich oblastech
zentkoule, tedy prakticky je néfstupna. Zbyvajici mnozstvi sladké vody se vysleytug
spodnich vodach, jezerechiekach (obr.g. 1). Je sotasti vSech dlezitych biologickych
proces, fyzikalnich a chemickych pochdé ma vliv na tvorbu klimat®.



Obr. & 1Reka Ostravice

Na kolokEh vody na Zemi maji také vliv dlouhodobé klimatick@&ny. ZvySovani teploty
v arktickych oblastech #gobuje rozpoushi ledu i tani horskych ledowugc coz ovliviiuje
koncentraci soli v migké vod a jeji okyselovani. Klimatické zny zvySuji hladinu
swtovych mdi a ocean a neni srazkovy rezim. V sa@asnosti jsme sky zvySujiciho se
poétu extrémnich vyky& potasi, doprovazenych zwijicimi piirodnimi katastrofami
(tsunami, povod¥ tornada, extrémni sucho atd.) aRyslové ¢innost na mnoha mistech
planety ohroZuje, a nebo jiz zceladla i cenné zdroje podzemnich vod (chemickiy
surovin, louhovani pomoci kyariidatd.). V gipac, Ze je pateba tuto podzemni vodu dale
vyuZivat, je zapdebi ji naklada upravovat a to i vippadt, Ze nejde o vodu ke konzumaci,
ale jen o vodu pro dal3ijmyslové vyuzit? >

Pozadavky na kvalitu pitné vody jsou vSeolleamamé, ¥decky zdivodréné a jeji
vlastnosti jsou technicky kontrolovatelné. Kvalfiané vody se kontroluje v celém procesu,
od zdroje pes jeji Upravu a distribuci az ke kénému spdebiteli. V modernich laboratich
se dend provadji stovky analyz kvality pitnych, bazénovych, podegch a odpadnich vod.

2.2 Historie vody

Voda vznikla pravépodobré pied 4,5 miliardami rok rozkladem hydratu ip chladnuti
zemskeé kry. Trvalo stovky miliori let, nez se ve vadpraoceanu vytvdly z anorganickych
latek organické a z organickych nejvyssi formy hrioupot.*

Tato kapalina se vyzgiaje zn&nym mnozstvim fyzikalnich, chemickych a biologickyc
vlastnosti (velké vyparné teplo, povrchové ¢tgpdielektrickad permitivita, rozpouiti
schopnosti). Pro svou rozmanitost a vyjimest poutala pozornost filoaZofa badatei
v oboru girodnich ¥d iz od nejstarSich dob. Filozof Théles z Milétkol roku
600 fed n. I. povazoval vodu za jedinou pralatku. Tepchemici Cavendish a Macquer
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v roce 1783 dokazali, Ze je sloZzena z vodiku aikysiCavendish navic &it i objemovy
pomsr vodiku a kysliku (2:15.

Rozvoj hydrochemie a technologie vody probihal géobs rozvojenxisté a aplikované
chemie. Zaklady chemické analyzy vod polozilrbe moderni kvantitativni chemie Lavoiser
(1743-1794). Analyze mineralnich vodCechéch se jiz v prvni polownl9. stol ¥noval
Sveédsky chemik Berzelius. Jeho prace byly reklamé&eskych lazaskych mist
a pispsly k posileni pozic balneologie a jejimu postavemi&decky zaklad.

Koncem 18. a 19. stoleti byl rozmach hydrochemiechnologie vody podgen nejen
rozvojem ptimyslu, ale i stoupajicimi pozadavky na kvalitu pitrody v souvislosti sistem
poétu obyvatelstva ve #stech. Metody pro podrobnou analyzu vod séalyapouZzivat
od drfhé poloviny 19. stoleti. V této dotaké vznikl samostatny obor chemie a technologie
vody.

2.3 Fyzikalni a chemickeé vlastnosti vody

Voda je chemicka slagnina vodiku a kysliku. Za normalni teploty a tla&uo bezbarva,
Cird kapalina bez zapachu, v sif§i vrstw namodrala. V firodé se vyskytuje veiech
skupenstvich (obk. 2) - v pevném (led), v kapalném (voda) a v plynféauni paraf: ©

p/Pa

6105

- kitvka koexistence (s) a (1) kitvka timi
- k1ivka koexistence (s) a )g), kiivka sublimmaéni
- kiivka koexistence (1) a (g). kiivka vypaiovini

W -

Obr. & 2Fazovy diagram vody
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Atomy v molekule vody nejsou usfimlany v jedné ifimce, ale sviraji Uheliblizné
105°. Molekula vody je polarni,figemz dva orbitaly v obalu atomu kysliku, které se
neL’Eassgnl' na vazb O-H, tvai zaporny pél molekuly, atomy vodiku kladny pél mkally
vody.”

NejduleZit¢jSi je dipolovy charakter molekuly vody a vznik tzodikové vazby (obg. 3)

a z toho vyplyvajici schopnost molekul vody sdrugtoge ve ¥tSi celky. Diky &mto
vlastnostem rize voda tviit rizné adéni sloweniny (hydraty iont). > °

0O O /D\\
H/1/u4=2'?"]-[ H/ ~~~~"H“ H H
SN D D

Obr. & 3Molekula vody a vodikové fistky’

Pri premené vody na led dochazi ke &geni jejiho objemu ifblizné o dewt procent.
Tento jev je jednou zif€in eroznichéinnosti v girok (nag. naruSovani horninovych
masivi).

Ma maximalni hustotuipteplot 3,98 °C a §i dalSim ochlazovéani k bodu tuhnutiéguje
svij objem. Uvedené anomalni chovani vody §&ipou prouéni v nadrzich, coz ovliwje
biologické pordry a biochemické procesy. Dale seiirpdé projevuje a v technologii vody
vyuZiva pomdrng znainé povrchové naii vody a jeji velka tepelna kapachd.

Voda vznikd pimou syntézou vodiku a kysliku, shvanim iont H* a OH nebo
postupnou oxidaci organickych latek, které obsabglik > °

Voda vyskytujici se vifirodé neni chemickycista, vzdy obsahuje rozpégg plyny,
rozpuséné i nerozpughé anorganické a organické latky.cKieré latky pijima jiz
v atmosfée, ale k jejimu hlavnimu obohacovani rozpogmi latkami dochézi ip infiltraci
padou a horninami. Voda je nejngjsi rozpoustdlo pro celowadu latek

2.4 Rozdleni vod a jejich charakteristika

Vodu lze rozdlit nejcastji podle pivodu, vyskytu a pouziti. Podleipodu Ize vody dlit
na @irodni a odpadni. Odpadni vody s#ida splasSkové (splasky) adpnyslové. Mestské
odpadni vody jsou s&si odpadnich vod pmyslovych a splaskovych. Mezi odpadni vody se
pocitaji i prisakové vody z odkaliSnebo ze skladek odpadPodle vyskytu seifrodni vody
déli na atmosférické, povrchové a podzemni a podigipiocse rozeznava voda pitna, uzitkova
provozni a odpadni. Podle specifického pouzitilastmich pozadavkna jakost se rozeznava
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napfé voda pro zavlahu, pro rytsivi, voda chladici, napéjeci pro parni kotle, gtewvebnictvi
atd.

Dulni vody jsou vSechny podzemni, povrchové a sraZkoxody, které vnikly
do hlubinnych nebo povrchovychildich prostoi bez ohledu na to, zda se tak stalo
prisakem nebo gravitaci z nadloZi, podlozZi nebo b@&homprostym vtékadnim srdzkové vody,
a to az do jejich spojeni s jinymi stalymi povrckimi nebo podzemnimi vodafi®

Minerélni vody jsou vody, které se svymi vlastnastén slozenim vyrazé odliSuji
od ostatnich podzemnich vod. Jako mineralni vody Igtebné vyuziti jsou oz@avany
podzemni vody s obsahem rozgun§tch pevnych latek nejménl g/l, dale s obsahem
rozpuséného CQ nejmért 1 g/l (kyselky) nebo maji teplotu&si nez 25C (zidla
a prameny¥: *°

Dale Ize vodu rozit jeSte podle jeji Upravy na destilovanou, demineralizawafdemi),
voduftedici pro hemodialyzu afd.

Podle vyskytu viirodé se voda rozéluje na

2.4.1 Voda atmosféricka

Jako atmosféricka voda se ozug veSkera voda ve vzduchu bez ohledu na skugenstv
(obr.&. 4)8

i -

Obr. &. 40blanost nad Alpami

Vysledkem kondenzace vodnich par v ovzdusi jsowsifinické srazky, které mohou byt
bud’ kapalné (mlha, mrholeni, rosa a ©)é8ebo pevné (jinovatka, namraza, kroupy a snih).
Nejvydatr&jsim druhem srazek je d&%

2.4.2 Voda povrchova

Jako povrchové vody byvaji oztmvany vSechny vody, které se vyskytuji na zemském
povrchu. Povrchové vodyétime na vody kontinentalni a reké. Kontinentalni povrchové
vody dale dlime na vody tekouciti¢ky, potoky,ieky) a stojaté (rybniky, vodni nadrze,
jezera). Tyto vody vznikaji z vody podzemni a atféoské. Podle uziti tekoucich vod je dale
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rozliSueme na vody vodarenské demé pro Upravu pro pitnou  vodu)
a ostatni (ufené pro pimyslové @ely, chovy ryb, rekreaci a zavlahy).

Délka a &ka vodniho toku ma vliv na sloZzeni povrchovych tedioh vod. Kratkodobé
zmeény ve sloZzeni povrchovych vod ve&snsouvisi s p&asim. Dlouhodo§Si zmeny jsou
vyvolany nap. uzitim chemie v ze#uélstvi, rozvojem plimyslu a urbanizaci. Zggtovani
vody mestskymi, ptmyslovymi a zermddélskymi odpady nmize byt zmirgno vlivem
samdisticich proces, které jsou schopné odstranit biologicky rozldaige zneisteni.
Prisunem né&stot dochazi k naruSovani biologické rovnovahyowith. Toto zn&steni se
muze projevit nanosy, chemickym a bakterialnim ¢@tenim, zménami fyzikalnich
a chemickych vlastnosti vody.

Ke zmeén¢ fyzikalniho, chemického a biologického sloZeni yatbchazi také po jejim
piitoku do vodni nadrze. Vodni nadrze rozliSujemepiieodni (sladkovodni a slana jezera)
a unelé (vodni nadrze a rybnikyRizené vypoughi vody z vodnich nadrzi a rybriiknaze
rovnéZ ovlivnit jakost vody?

2.4.3 Voda podzemni

Z hydrogeologického a hydrochemického hlediska jp&dzemni byva oziavana voda,
kterd se nachazi pod zemskym povrchem a jgmém styku s horninami. Zasoby podzemni
vody se dopluji prosakovanim povrchovych vod (infiltrace), kendaci vodnich par vapé
a kondenzaci vodnich par v magmatu. Je to tedynngda v zemskych dutinach, ale také
voda protékajici drenaznimi systémy, voda ve stidrd vrtech. Na &kterych mistech
vystupuje hladina podzemni vody na zemsky povrchk Wznikaji odzy v poustnich
prohlubeninach, jinde baZiny nebo pramény.

Podzemni vody podle obsahu rozgoyth latek dlime na vody prosté (nizky obsah
rozpustnych latek) a mineralfi.

Specificky charakter maji krasové vody (obr.5), jejichZ slozeni zavisi naifpmnosti
urgitych typi hornin a gkterych mineral (vApence a dolomity}).

Obr. & 5Voda v Moravském krasu
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Na vyuZzivani podzemni vody ma takeé vliv jeji teplo¥ody s vysSi teplotou (geotermalni)
se vyuZivaji bd v balneologii nebo jako zdroj tepla (vytgu) 2

Podle pouziti se voda roddje na

2.4.4 Pitna voda

Jako pitna voda je ozdavana voda tauz v pivodnim stavu nebo po Uprgvktera
je urkend k piti (k pipraw pokrmi a napoj), voda v potravingkém pimyslu a voda wena
k p&i o télo a k @ist¢ predneti, které mohou fijit do kontakfi s lidskym €lem nebo
potravinami. Je to voda ¢egna k lidské spéebs. Za vodu pithou se obvykle nepovazuje
prirodni mineralni voda nebdipodni I&ebny zdrof*

Zdrojem vody je bd voda podzemni nebo povrchova, ktera byva zadrzvénvodnich
nadrzich a fehradach (obr. 6). Pitna voda se ziskava Upravou surové vodyodarnach,
z rekterych Z?)d;()jl (zejména podpovrchovych) je moZzné ziskat pithoduvdez Upravy

(studny, vrty)

(1!

-EEL;E_;;‘,;:_‘|

=t

Pitnd voda musi vyhovovatigdevSim zdravotnim poZadawk, musi byt zdravoth
nezavadna, je to voda, ktera atii pvalém pozivani nevyvola onemagen nebo poruchy
zdravic¢lovéka. Nesmi obsahovat takové organismy nebo takoméédrace latek, které maji
nebo by mohly mitii jejim dlouhodobém poZivani népnivy vliv na zdravicloveka> ®

2.4.5 Uzitkova voda

Voda, ktera neni dena k piti a vieni, ale je hygienicky nezdvadna, se ¢mji@jako voda
uzitkova. Na jeji jakost jsou kladeny obdobné pe&&g jako na vodu pitnou, aleskteré
poZadavky na jeji vlastnosti jsou n¥guiisné®

UzZitkova voda ma velmi rozmanité pouziti, vyuziva ¢ zenddélstvi (zavlazovani),
v ryb&stvi, v pamyslu (stavebnictvi), pouziva se k chlazeni a pad8b
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K uzitkové vod pati také voda, ktera se pouziva ke koupani a vodaeaei. Koupani
ve volné pirodé a bazénech j&innost zdravi prosfna, ktera viak neni uplbez rizika®

2.4.6 Voda provozni

Provozni voda je voda, kterd se pouziva pioné technické dely. Jeji kvalita neni
jednoznéné definovana zadnymipdpisem. Podle d&lu pouZiti nize mit provozni voda
razny obsah rozpu&tych i nerozpushych latek. Limitni obsah latek je zavisly
na pozadavcich technologie. Vhodnost pouZziti sezge pro kazdy fipad zvlas. Provozni
vodou je téz fefiltrovana defova voda, ktera se ri@stji pouziva pro zalévani zahrady
a splachovani zachad

2.4.7 Voda odpadni

Za odpadni vody (definice podle zakona 254/2001 Sb.) se povazuji vody pouzité
v sidlistich, obcich, domech, zavodech, ve zdragkfych zd&izenich a jinych objektech
¢i zatizenich, pokud po pouZziti maji Zménou jakost (sloZzeni nebo teplotu), jakoz i jiné yod
z nich odtékajici, pokud mohou ohrozit jakost ptvaeych nebo podzemnich vod. Takovymi
jinymi vodami povazovanymi za odpadni vody jsouosigitsrazkovych vod, pokud byly po
spadnuti zngsteny. Odpadni vody &ime na splaskové (nap domacnosti, ubytoven a skol)
a primyslové (jsou to vody pouzité a zf&eéné @i vyrobnim procesu, vypoudté chladici
vody z elektraren a odpadni vody ze #Zdéstvi). ZvlasStni skupinu tvd de§’ova odpadni
voda, kterd jako voda z atmosférickych srazek vibkétoky. Z dvodu ochrany Zivotniho
prostedi legislativaCeské republiky ndzuje provést revitalizaciéthto vod v samésticich
nebocisticich zaéizenich odpadnich vad*

Jiné druhy vod

2.4.8 Voda destilovana

Destilovana voda se fipravuje destilaci vody a je tgna pro analytické préace
v chemickych laboratich. Je toc¢ira, bezbarva kapalina bez chuti a zapachu. Jeeraav
rozpudtného oxidu uhtiitého a pi teplot 25 °C ma pH rovno ?.'?

2.4.9 Demineralizovana (demi) voda

Je to speciakhupravena voda, kterd se pouziva k analyze lateboratgich. Tato voda
(znama jako ultrésta nebo deionizovana) obsahuje extrémmélo ionfi, organickych latek,
bakterii acastic. Obvykle seifpravuje kombinaci purifikénich technologii (obre. 7), jako
jsou ionto¥ vymeénné pryskyice, aktivni uhli, reverzni osmdza, ultrafialovaokxidace,
filtracni procesy a elektrodeionizace. Tato voda je nevagako zdroj pitné vodS.*
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Obr. ¢. YZah'zenl’_vyréléjl’ci demineralizovanou (demf) vodu
Filtr Premier CDP6920

2.4.10 Voda iedici pro hemodialyzu - voda praredéni koncentrovanych
hemodialyza‘nich roztoki
Voda protfedni koncentrovanych hemodialyadch roztoki se ziska destilaci, reverzni
osmoézou, za pouziti iontami¢t nebo jinou vhodnou metodou z pitné vody. Podminky
piipravy, dopravy a skladovani jsou navrzeny tak, sdyninimalizovalo riziko chemického
a mikrobialniho zn&steni.”

2.5 Legislativni poZadavky na jakost pitné vody

Voda pati mezi nejpisrgji kontrolovatelné potraviny. Jeji kontrola sicespada pod
pravni edpisy o potravinach, ale jeji povinné testovanipgrob® vymezeno vad
pravnich pedpigi Ministerstva zdravotnictvi, které jsou dnes &msouladu s evropskou
legislativou. Kvalita vody je intenziwnsledovana v fiibéhu celého procesu ve vodarenském
systému od podzemni¢hpovrchovych zdraj az po kohoutky spibitel.®
vodni smérnice” 2000/60/ES Evropského parlamentu a Radyvugtd ramec procinnost
Spoleenstvi v oblasti vodniho hospddtvi. Od této smrnice se odviji dalSi evropska
legislatival®

Veskera legislativa v oblasti vodniho hospstiéd vCeské republice se odviji od zakona
&. 254/2001 Sb., ve #ni pozdjsich pedpisi, o vodach (vodni zékon.Pro pitnou vodu
je vydavana legislativaipvazré Ministerstvem zdravotnictvi a vychazi z hlavnihedpisu,
kterym je z&korg. 258/2000 Sb. o ochraweiejného zdravt®

Na tento zakon navazuje provédvyhlaska Ministerstva zdravotnictvi 252/2004 Sb.,
ve zréni pozdjSich gedpidi. V této vyhlaSce jsou stanoveny zakladni hygiedidknity
mikrobiologickych, biologickych, fyzikalnich, cheokych, organoleptickych ukazadel
jakosti pitné vody vetré pitné vody balené a teplé vody dodavané potrubiitkavé vody
nebo vnitnim vodovodem, které jsou konstimk propojeny sréSovaci baterii s vodovodnim
potrubim pitné vody (dale jen ,tepla voda“) jakoxady teplé vyraéné z individualniho
zdroje pro dely osobni hygieny zagstnand. VyhldSka déle stanovi rozsah ¢atnost
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kontroly dodrzeni jakosti pitné vody a pozadavky matody kontroly jakosti pitné vody.
Hygienické pozadavky na zdravotni nezavadnasstatu pitné vody (,jakost pitné vody*) se
stanovi hygienickymi limity mikrobiologickych, biogickych, fyzikalnich, chemickych a
organoleptickych ukazatel Hygienické limity se stanovi jako nejvySSi mezrodnoty
(NMH), mezni hodnoty (MH), dopotené hodnoty (DH), které umidji rozliSeni
zdravotniho vyznamt.

NMH — pekraieni nejvyS§Si mezni hodnoty ukazatele prakticky zramvylodeni
vyuZivani této vody jako pitné. Do této skupiny mkieh fadime vSechny latky toxického
charakteru nebo ty, které indikuji fekalni Zi$&ni. Pati zde Escherichia Coli, Enterokoky,
arsen, benzen, dasiany, dusitany, &', olovo, pesticidy a dal&i’

MH — je limitni hodnota ukazatele pitné vody, jejimEekratenim ztraci pitn4 voda
vyhovuijici jakost v ukazateli, jehoZz hodnota bylekpatena. Ukazatel méa funkci indi&ai
a @i jeho pekrateni je nutno Hjmout prislusna opdeni. Do této skupiny ukazatepati
nagt. barva, chloridy, ozén, pach, hodnota pH a dafgi.

DH - je hodnota ukazatele jakosti pitné vody, kterdomila optimalni koncentraci dané
latky z hlediska biologické hodnoty pitné vody. Makazatele s dopotenou hodnotou pt
nag. vapnik a hissik.® '

Vybér ukazatele pro kazdy druh rozboru i$di druhem analyzované vody &elem,
pro ktery se rozbor vod (ob&. 8) provadi. Existujitrzné druhy rozboru, které sélidpodle
rozsahu stanoveni, ato kraceny, Upiny nebo i specialni nebo provozni &td’

-

Obr. ¢. 8Rozbor vod v Cheické Iabora-'t-o

Uplny rozbor

Pred uvedenim nového zdroje pitné vody do provozuirbys proveden Uplny rozbor
upravené pitné vodydglem Gpinych rozbdr je ziskat informace piebné ke zjidni, zda
limitni hodnoty v3ech ukazafelstanovenych touto vyhlaSkou zakoga 258/2000Sb.,
organem ochrany vejného zdravi jsou dodrzovanyiedmétem Uplného rozboru jsou
vSechny ukazatele uvedenéiiqees. 1 vyhlaskys.252/2004 SB® 17

Kraceny rozbor

Ziskani informaci o stabilitvodniho zdroje adinnosti Upravy vody je &elem kraceného
rozboru (filohas. 5 vyhlaskye.252/2004 Sb.3’
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DalSim gedpisem tykajicim se oblasti pitné vody je vyhlag&k@09/2005 Sb., ve Zni
pozdijSich gredpidi, 0 hygienickych pozadavcich na vyrobkychazejicich do ffmého styku
s vodou a na Upravu vody. V této vyhlaSce jsou emgdnaterialy, které mohou byt pouZzity
pii jakékoliv manipulaci s pitnou vodou (vodovodifidy atd.), chemické latky, které lIze
pouzit i jeji pripraw. Jsou zde také uvedeny metody zkouS&stitd materidl (provadi se
vyluhova zkouska)®

Dulezitou vyhlaSkou je také vyhlaska275/2004 Sb., ve zni pozdjSich pedpid,
0 poZadavcich na jakost a zdravotni nezavadnoshyeth vod a o Zisobu jejich Upravy.
Jsolu9 zde uvedené druhy balenych vod, jejich poZatbwlastnosti, povolené Upravy vody
atd:

2.6 Legislativni pozadavky na jakost bazénové vody

Kontrola kvality bazénové vody v krytych koupald$ti (obr. 9) se provadi pravidéln
po celou dobu provozu. Nekrytd venkovni koupaliSbu dozorovana v letni sezQrprvni
kontrola probihaésns pied zahajenim sezény (podlecpsi). Nasledné kontroly probihaji
v pravidelnych dvoutydennich intervalech nebo padieiaini epidemiologické situa&é’

Powieny pracovnik Krajské hygienické stanice provadfazdtni dozor dle zakona
¢. 258/2000 Sb., o ochranverejného zdravi, # némz kontroluje dodrzovani vyhlasky
Ministerstva zdravotnictvé. 135/2004Sb., ve 2ni pozajSich pgedpidi, kterou se stanovi
hygienické pozadavky na koupatiStsauny a hygienické limity pisku v piskovistich
venkovnich hracich ploch a provoznitémlu koupalidt a ktera pi zjisténi prekrateni limitu
ukazatel, které ohroZuiji zdravi, vydava zékaz koupgrf

Pracovnici zdravotniho Ustavu odebiraji vzorkyHBolatorni kontrole jakosti. Kontroluje
se kvalita po strdnce mikrobiologické (koliformnikberie, termotolerantni koliformni
bakterie, enterokoky), fyzikalni a chemické (teplgbihlednost, amonné ionty, CHSK MN,
volny chlér, chloridy, pH, dughany, redox-potencialf.

Obr. €. 9 Bazén v Odborném ¢ébném Ustavu Metylovice

-19 -



2.7 Legislativni pozadavky na jakost povrchové a odpadniody

Natizeni vlady¢. 61/2003 Sb., ve 2ni pozdjSich gedpidi, o ukazatelich a hodnotach
piipustného znasténi povrchovych a odpadnich vod, nélezitostech paviok vypousini
odpadnich vod do vod povrchovych a do kanalizaae aitlivych oblastech, je idezitym
provadcim pedpisem zakona. 254/2001 Sb., o vodach. Tato vyhlaska se zabyva
stanovenim limit zneisténi odpadnich vod pro vypousi zcisticek odpadnich vod
i pramyslovych podnik. Stanovuje takeé ipdevSim emisni limity pro zdroje povrchovych
vod, které jsou vyuZzivany nebo sge@poklada jejich vyuziti jako zdroje pitné vody.|®a
stanovuje tzv. citlivé oblasti (mimo jiné takovédvo Gtvary povrchovych vod, kde je nutny
vySSi stupg cisténi odpadnich vod) a ukazatelgipustného zn@Sténi pro vypou&tni
odpadnich vod ovliujicich kvalitu vody v &chto oblastech. iedevsim pak r&eni
stanovuje podminky vypousti odpadnich vod do vod povrchovyth?*

2.8 Rozbor vody

Zda voda vyhovuje zdravotnim a technickym pozadavkse zji§uje laboratornim
rozborem, ktery se provadi podlidgtusreé platného fedpisu.

Komplexni posouzeni kvality vody vyZzaduje fyzik&chemicky, mikrobiologicky,
biologicky a radiologicky rozbor. Podl€élu, ke kteréemu mé byt voda uzivana, se &aja
jeji rozbor® !

2.8.1 Piehled nefastéjSich chemickych stanoveni
Dusi¢nany a dusitany

Duvodem znéisteni vody dusinany je jejich pouzivani v zefklstvi jako anorganické
hnojivo. Jsou kongym produktem $ mineralizaci organickych latek, dale jsou vyuZiya
v potravindském pémyslu @ vyrobé syt a nakladani masa. Zdrojem dusitajsou
pramyslové odpadni vody (vyroba barviv) nebo c¢egpané laz& (popoustni oceli).
Dusknany a dusitany najdeme prakticky ve vSech druzioti, ve kterych tvid hlavni
anionty. ProtoZe maji malou sérp schopnost, nejsou zachycovarygpimi vrstvami a tim
snadno zn&Stuji podzemni zdroje vody. Jejich obsah v podzemniodach je velmi
rozdilny.22’23’24’25’26’27
Je zavisly najodnim a klimatickém charakteru oblasti, na vegeita obdobi a také na ei
zemedslského obdlavani pidy. > 2324

Ackoliv jsou v mineralech dushany obsazeny jen velmiidka, pati mezictyii hlavni
anionty vod. Obsah dusianmi pati mezi normou stanovované ukazatele a v pitn€ vesmi
prekrozit hodnotu 50 mg/l N@.*’

Jejich zdravotni riziko spivd vtom, Ze se duSiany v zazivacim traktu redukuji
N-nitroso slodenin, které jsou podé&xany z karcinogenniho ¢inku (potencionalni
karcinogeny). Dusitany reaguji v krglovéka s hemoglobinem za vzniku methemoglobinu,
ktery znemoi#tuje prenaseni kysliku z plic do tkariimz vznika riziko vniiniho (za)dusSeni,
kterému jsou vystavenir@devSim kojenci darit az Sesti résial véku, ale i kktefi nemocni
dosgli. V lehké forng se tato choroba projevuje cyanézou a namodralyanveim kolem
Ust a konka prsti. 2% 2324
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Amonné ionty

Jednoduché amonné soli setirpdé nevyskytuji ve formd mineralnich latek, a proto jejich
piitomnost ve vodach nenitippdniho givodu. Amoniakalni dusik je vysledkem rozkladu
vétSiny organickych dusikatych latekt auz ZivaiSného nebo rostlinného apodu.
To znamena, Ze obsah dusikatych latek (amonné,ialgitanovy a du&nhanovy anion)
vypovida o moznosti kontaminace vody dusikatymijilggouzivanymi v zerédélstvi nebo
o moznosti fekalniho zk&téni odpadni vodou ze sepiiknebo nevhodh umisgnym
hnojis&€m. Prosaknutim seie zneistit i podzemni zdroj vody. Proto je amoniakalnsik
z hygienického hlediska velmi vyznamny a jdezitym chemickym indikatorem zoigteni
podzemnich vod Zivagnymi odpady (indikator fekalniho z#igtsni). % %> 24

Je-li ve vod nantfen zvySeny obsah amonnych iprjedna se &tSinou ocerstvy pfisak
téchto znegisténi, casto doprovazen také zapachem vody. &b§mu 4 az 6 tyda se v takto
kontaminované va# vlivem oxidace amonné iontyignmeni na zvySeny obsah dusitan
a nasleda po piblizn¢ pal roce mize oxidaci dojit ke zvySeni obsahu dnani, které jsou
jiz chemicky stabilni a ve v@doretrvavaji. Nedaji se z vody odstraniepaenim, ale pouze
chemicky.?22324

Amoniakalni dusik se vyskytuje ve vodach jako diseany ion NH' (kation amonny)
a v neiontové forma jako NH:. Podil #chto dvou forem vyskytu zavisi na hoddhqgiH
a na teplat vody. Amoniakalni dusik se vyskytuje t&nve vdech druzich vod: >

Koncentrace amoniakalniho dusiku musi byt v pitéEkvudrzovana pokud mozno
co nejnizsi, aby neovliovala zdravi obyvatelstva. Mezni hodnota pro kahiéty* je u pitné
vody 0,5 mg/ "%

Fosforetnany

Veskery fosfor najdeme ve védre forme bud’ anorganickych slaienin (Rnog Nebo
organickych slogenin (Ryg). Z hlediska fyzikalniho Ize celkovy fosfor ve \odozdlit
na nerozpushou (Rerozp) @ rozpusinou (Rozp) formu fosforu. Fosfor se ve védryskytuje
nejastji v podoks orthofosforénami (PO, HPQ?*, HPO;, HsPOQ) nebo
v hydrolyzovatelnych fosfotmanech (polyfosfomany — HP,O/*, HP0;%). Vyskyt jejich
jednotlivych forem je ovlivian hodnotou pH vody: % %

Mezi zdroje linearnich a cyklickych polyfosféreami pati zejména vyrobky
s komplexotvornym &inkem, jako jsou praci prastky, inhibitory koroze apot?* #

Nerozpustny anorganicky vazany fosfor se ve ¥odhachazi ve forgh raznych
fosforetnani, vapniku, h&tiku, Zeleza a hliniku. Organicky vazany fosfor sevddy dostava
jako produkt biologickych procésto je rozkladem vodni fauny a flory, jako z&gné
odpady neboi procesech biologickéh&steni odpadnich vod. Jdegalevsim o fosfolipidy,
fosfoproteiny a koenzymy (ATP, ADP), které najdemenéstskych splaskovych vodach
a v odpadnich vodach z potravisiého pimyslu.® %%

Zdrojem organofosfatovych sléenin jsou pipravky pouzivajici se v zemklstvi
a doméacnostech (pesticidy, herbicidy, fungicidysekticidy) a také organofosforové
inhibitory koroze nebo sl@gniny fosforu s vazbou P-O-P a P-C2B* 2°

Koncentrace fosformani ve vod nevytv&i pro obyvatelstvo riziko, jeji nahly vist vSak

obvykle indikuje fekalni zn#&tsni zdroji pitné vody?® * 2
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Chloridy

Chloridy jsou nejbznejSimi sloweninami chloru, které se vyskytuji ve vodach, jgoe
chemicky i biologicky stabilni. Do vody se dostdvayétravanim a vyluhovanim hornin
a pid, ve kterych sedin¢ vyskytuji. VEtSi koncentraci chloritl najdeme v oblastech, kde se
nachazeji loziska kamennych (halit) nebo draselniggivin, karnalin) soli.V fimoiskych
oblastech je zdrojem chlofidv atmosférickych vodach také ibs&a voda, jejiz kapky jsou
vétrem strhavany do ovzdusi. V povrchovych a prostyatizemnich vodach na Gze@gské
republiky neni pitomnost vysSSi koncentrace chlarigeologického fivodu obvykla. \étSi
mnoZzstvi chlorid v prirodni vod ukazuje proto na jeji zaiteni splaskovymi nebo
pramyslovymi vodami (me, zengdélské odpady Ziv&isné vyroby, odpadipvyrob¢ zapalek,
ohnostrojfi nebo raketovych paliv).Vyznamnym zdrojem chlérgplaskovych vod v zimnim
obdobi jsou posypové soli, které se do vody dogtdual’ ptimo z kanalizace nebo jako
sousast odpadnich vod z mycich linek automatif3242>2°

Podle vyhlaskyc. 252/2004 Sb., kterou se stanovi hygienické po#gdana pitnou
a teplou vodu &etnost a rozsah kontroly pitné vody. Pro pitnouwgd maximalni fipustna
koncentrace chloridv pitné vod 100 mg/l*’

Sirany

Sirany se v frodé vyskytuji ve forn¢ minerah sadrovce (CaS{2H,0O) a anhydritu
(CasQ). Vznikaji také pi oxidaci sulfidickych rud (pyrit Fe$, proto je najdeme ve vysSich
koncentracich vitinich vodach. DalSim zdrojem sifafsou odpadni vody z niiiven kow,
ve kterych se k meni pouziva kyselina sirova. Na jejich vzniku deétpodileji plynné oxidy
SO,a SQ, které se uvaluji pii spalovani fosilnich paliv (uhli, zemni plyn a &)@ pronikaji
do atmosférickych vod: % 24

Neutralizaéni kapacita

Neutraliz&ni kapacitou je ozri@vana schopnost vody vazat vodikové nebo hydrox¥dov
ionty. Je to vyznamna vlastnost vSech vod, kter&tarovuje titraci vody kyselinou nebo
zasadou. RozliSuje se kyselinova neutréliiakapacita (alkalita, KNK) a zasadova
neutraliz&ni kapacita (acidita, ZNK), a to podle toho, jesti v piibéhu stanoveni zvySuje
nebo sniZzuje hodnota pH sledovaného vzorku. Wrognich a uzitkovych vod
je z analytického hlediska nejvice vyznamny &itdhovy systém s hodnotami pH bodu
ekvivalence 4,5 a 8,3. Tyto hodnoty pH nejsou kamsti, ma na & vliv koncentrace
celkového oxidu uhtitého ve vod. 324

2.8.2 Mikrobiologicky rozbor

Mikrobiologicky rozbor zji§uje okamzity stav vody, je citlivym ukazateleniimpého
i negimého fekalniho zrgSténi. Fi tomto rozboru se vSak neodhali toxické latky thyia
které ovliviiuji organoleptické vlastnosti vody. Proto tento hoz nepostéuje
k odpowdnému posouzeni kvality pitné vody " 23

V ramci biologického rozboru se zji§e gritomnost prvok, sinic,tas acervi. Zjistuji se
Zivé i mrtvé organismy, nebBovznikaji problémy s jejich odstiavanim i Upraw vody.
Co se tye biologického zn#steni vody jsou u jakosti pitné a uZzitkové vody nagfitejSi
mikrobiologiéti ukazatelé. S organickymi odpady se do vody molumstat zarodky
parazitickych a infeknich chorob, proto ip zjiStétné kontaminaci vody je prvnim ukolem
Zjistit, zda nebyla zr#stena fekalnim odpaderft.'” 23
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Je technicky, caso¥ a finartné velmi nar@né @i ovérovani mikrobiologické
nezavadnosti vody hledat jednotlivé bakterie a ,vkieré z@sobuji znama onemoéni
piendSend vodou (tyfus, infak zart jater, pfijjmova a virova onemoeni). V sokasné
doke se dava fednost metodam hledani indikatdekalniho zn&steni, pi kterych se hledaji
skupiny bakterii Zijicich ve svnim traktwlovéka a teplokrevnych Ziviichi, pogr. produkty
jejich biologickych pemen. Z €chto specifickych skupin a latek jsou vybrany nephhejsi
ukazatele (indikatory) organického ziteni pitné vody, jejichZ fitomnost Ize pak dokazat
mikrobiologickym nebo chemickym rozborem vodyii pozitivnim zjiS€ni je nezbytné najit

zdroj zneisteni a provést jeho sanatil’” #

2.9 Prehled normovanych metod a US EPA metod

Ke stanoveni jakosti vody se vyuZiva cidda stanoveni, z nichZz se v chemické labgrato
Zdravotniho Ustavu pouzivaly nebo stale vyuZzinagledujici metody:

2.9.1 Stanoveni amonnych ionk

Podstata zkousky manuéalni spektrometrické metdd$N( ISO 7150-1 Jakost vod.
Stanoveni amonnych iant- Cast 1: Manuéalni spektrometricka metoda -757451}ispove
spektrometrickém gfeni modré sloteniny @i vinové délce 655 nm. Tato modra slenina
vznika reakci amonnych iait se salicylanem a chlornanovymi ionty #tpmnosti
nitrosopentakyanoZzelezitanu sodného (nitroprussiodného). Chlornanové ionty se itvo
alkalickou hydrolyzou sodné soli N, N-dichlor-1, Bstriazin-2, 4, 6 (1H, 3H, H)-trionu
(dichlorisokynuratan sodny). fiP pH 12,6 reaguje vznikajici chloramin Yifpmnosti
nitroprussidu sodného se salicylanem sodnym. Vemek tomu jsou do stanoveni zahrnuty
jakékoliv ve vzorku fitomné chloraminy. Sasticinidla je citronan sodny, ktery maskuje
rudivé vlivy katiorii, zvlast vapniku a hiiku 2

Podle metody vychéazejici zUS EPA Methods for thearfination of Waters and
Associated Materials Ammonia in Waters 1981 ISBNLTBE16139 amonné ionty reaguji
sionty chlornanovymi za vzniku monochloraminu, ristgeaguje se salicilanovymi ionty
v pritomnosti nitroprussidu sodného v ptesti pH 12,6 a tvd modrou slogeninu.
Absorbance roztoku je &ena @i vinové délce 660nm a jefipno unErna koncentraci
amonnych ionit ve vzorku®

2.9.2 Stanoveni dusinani

V chemické laborai® Zdravotniho Ustavu se stanoveni doani provadi pomoci
spektrofotometrické metody, ktera je popsana vdsteinim opernim postupu této
laboratdge (SOP OV 009.01).

Dusiknanovy anion N@ v kyselém prosedi (HCI) vykazuje absotpi spektrum
v ultrafialové oblasti. Doporiena vinova délka pro &feni ¢ini 210 nm, coz je vhodné pro
stanoveni dushan v &istych vzorcich %

Podle CSN EN ISO 10304-1 (Jakost vod. Stanoveni rozmysh fluoridi, chlorid,
dusitarii, fosfore&nani, bromidi, dustnami a sirai metodou kapalinové chromatografie
ionta —Cast 1: Metoda pro malo z&isténé vody)se déle k stanoveni siranu ve vodach pauziv
iontova chromatografie (IC).
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Kapalinova chromatografie je sepama metoda umailjici separaci a stanoveni latek
ve snesi. Snes latek je unasSena mobilni fazi chromatografickolokou. Chromatograficka
kolona obsahuje napltzv. stacionarni fazi, kde dochazi kreéesi latek obsazenych
ve snesi mezi stacionarni a mobilni faze podle jejichifginé a chemickych vlastnosti. Je to
metoda kvalitativni a kvantitativni analyzy vzérkStacionarni fazi v iontéwymeénneé
chromatografii je mni¢ ionta, kterym je makromolekularni matrice (polystyremlutosa,
dextran aj.) s vhodnymi fudkimi skupinami kyselé nebo z&sadité povahy. K detsk
pouziva vodivostni detektor.U vodivostnich detekt@®e pouziva supresor Kk paiteni
vodivosti pozadf®

Pri stanoveni dushani dle Methods for the Examination of waters and ecissed
materials Oxidised nitrogen in waters 198. ISBN 1815930 and EPA Metod 353.1 Nitrate
jsou dustnany v alkalickém progtdi redukované hydrazinem na dusitany. fiopnnosti
kyseliny fosforéné (prostedi pH = 1,9), dochazi k diazotaci sulfanilamidusitanem
a néaslednému vzniku fialového azobarviva N-1-ndpthylenediaminu (NEDD).
Absorbance roztoku je ¢rena i vinové délce 520 nm a jefimo unerna koncentraci
dusitanovych ionit ve vzorku. Sotasré jsou ve vzorku stanoveny dusitany beedehozi
redukce hydrazinem. Vyget koncentrace duSiami se provadi na zakladstanoveni
T.O.N. — sumy dusitanového a dirsinového dusikdf:

2.9.3 Stanoveni dusitani

Dusitany jsou ve vaginestalé, proto jautné je analyzovat co néjde po odbru. K jejich
spektrofotometrickému stanoveni podi&N EN 26777 (Jakost vod. Stanoveni dusitan
Molekularni absorgni spektrofotometrickd metoda [ISO 6777:1984]) seziva tvorba
azobarviva, jeho? absorbance v roztoku $#.n7

Dusitany ve zkouSeném objemu vzorku reagujititopnosti kyseliny fosformé i
hodnot pH 1,9 s 4-aminobenzen-sulfonamidem za vzniku atieé soli. Tato & tvori
s dihydrochloridem N-(1-naftyl)-1,2-diaminoethanu  ptigdvaného spolu S
4-aminobenzensulfonamidenizové zbarveni. Absorbance seéifipri 540 nm>®

Stanoveni dusitanpodle Methods for the Examination of Water anddtsated Materials
Oxidised Nitrogen in Waters 1981. ISBN 0117515980 BPA Metod 354.1 Nitrite, probiha
v pritomnosti kyseliny fosforé (prostedi pH 1,9) dochazi k diazotaci sulfanilamidu
dusitanem a nasledném vzniku fialového azobarvivid-1snapthylethylenediaminem.
Absorbance roztoku je #ena @i vinové délce 520nm a jefipno uneErna koncentraci
dusitanovych iorit ve vzorku >

2.9.4 Stanoveni fosfor€nana

Podle CSN ISO 6878 (Jakost vod. Stanoveni fosforu — Sp#kbmetricka metoda
s molybdenanem amonnynégst 4, se fosfotmany (orthofosforénany) stanovi pomoci
spektrofotometrické metody.

Fosfor&nanové ionty reaguji v kyselém roztoku obsahujiciomty molybdenanu
a antimonu za vzniku zlutého antimon-fosfomolybdeneho komplexu. Redukci komplexu
kyselinou askorbovou vznikd intenzivnzbarveny komplex molybdenanové nhiod
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Koncentrace fitomnych orthofosforani se stanovi po z#éheni absorbance tohoto
komplexu. Absorbance roztokse ngtri spektrofotometrem ip 880 nm v dob od 10 min
do 30 min. Mt se proti vod ve srovnavaci kyvet’’

Podle metody US EPA Methods for the ExaminatioWaiter and Associated Materials
Phosphorus in Waters, Sewage and Effluents 198N 1811751582.5 and EPA Method
365.1 Phosphorus se fosfor vyskytuje fivganich a splaskovych vodachdznych forméch,
pficem touto metodou jsou stanovitelné pouze orthofesfiany>®

Orthofosforénanovy iont reaguje s molybdenanem amonnym a vimaastimonylo-
draselnym (katalyzator) a v kyselém ptesdi tvai fosfomolybdenanovy komplex, ktery po
redukci kyselinou askorbovou tkiomodrou heteroslagninu. Absorbance této skeniny
je metena fotometricky P vinové délce 880nm a je fipno umérna koncentraci
orthofosorénanovych ioni ve vzorku®®

2.9.5 Stanoveni chloridi

Podle CSN ISO 9297 (Jakost vod. Stanoveni chlbrid Argentometrické stanoveni
s chromanovym indikatorem -metoda podle Mohra)) kss&tanoveni chloril pouZivaji
odmerna stanoveni. Chloridy se titruji standardnim &dm roztokem dughanu stibrného
v roztoku (hodnota pH je v rozmezi 5-9,5) za vznriié srazeniny chloriduisbrného, ktery
se kvantitativl stanovuje. Konec titrace je indikovan chromanemaseinym, ktery se
sttibrnymi ionty vytv&i malo rozpustnotdervenohgidou sraZeninu chromanuisirného®

Podle US EPA Methods for the Examination of Watedt Associated Materials Chloride
in Waters, Sewage and Effluents 1981. ISBN 01176@6and EPA Method 325.1 se
piitomnost chlorid ve vod stanovi fotometricky. Chlorid reaguje s thiokyamesm
rtunatym, thiokyanatanovy iont tvio v kyselém roztoku s dugianem Zelezitym
cervenohidy komplex. Absorbance vzorku segiinpii vinové délce 480 nm a jetimo
umerna koncentraci chloridovych ianve vzorku®

2.9.6 Stanoveni sirari

Podle CSN EN ISO 10304-1 (Jakost vod. Stanoveni rozmysh fluoridi, chlorid,
dusitarii, fosfore&nani, bromidi, dustnami a sirai metodou kapalinové chromatografie
ionta —Cast 1: Metoda pro malo z&isténé vody)se déle k stanoveni siranu ve vodach pauziv
iontova chromatografie (ICY?

Kapalinova chromatografie je sepé&mametoda umaiijici separaci a stanoveni latek ve
smesi. Snes latek je unaSena mobilni fazi chromatografickalokou. Chromatograficka
kolona obsahuje napltzv. stacionarni fazi, kde dochazi k rétei latek obsazenych ve
smesi mezi stacionarni a mobilni faze podle jejichikgin¢é a chemickych vlastnosti.
Je to metoda kvalitativni a kvantitativni analyzzokki. Stacionarni fazi v iontéwyménné
chromatografii je mni¢ ionta, kterym je makromolekularni matrice (polystyremlutosa,
dextran aj.) s vhodnymi fudkimi skupinami kyselé nebo z&sadité povahy. K detsk
pouziva vodivostni detektor.U vodivostnich detekt@me pouziva supresor Kk paiteni
vodivosti pozadf®
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V chemické laborato Zdravotniho Ustavu se stanoveni sirgsrovadi pomoci metody
kapilarni izotachoforézy (ITP), ktera je popsanatandardnim opefaim postupu této
laboratde (SOP OV 037.03): %2

Podstatou této metody je vnasSeni viorkezi dva elektrolyty s odliSnou pohyblivosti
ionti. Separuji se kbl jen kationty nebo anionty. &ienym parametrem je délka zonii p
prichodu detektorem, respektivas ptichodu zény detektorefi:*?

Podle US EPA Methods for the Examination of WatelpBate in Waters, Effluents and
Solids 1988(second Edn) 0117522406 and EPA Metht&l43Sulfatese sirany ve vad
stanovi fotometricky. Siranovy iont tkios chloridem barnatym v sénkyselém prosedi
nerozpustnou slaeninu. Vznikly zékal je r¥en fotometricky g vinové délce 405 nm

a je fimo umeérny koncentraci siranovych ianve vzorku*#°

2.9.7 Stanoveni kyselinové neutralizéni kapacity (KNK, alkality)

Podle CSN EN 1SO 9963-1 (Jakost vod. Stanoveni kyselinoeétraliz&ni kapacity
(KNK)-Céast 1:Stanoveni KNisa KNKg 3

Vzorek vody se titruje odénnym roztokem kyseliny az do hodnoty pH 8,3, fipact 4,5.
Tyto hodnoty pH, indikované vizudinnebo potenciometricky, jsou body ekvivalence
uhlicitanového systému.iPtitraci do pH 8,3 je dosazeno stejné rovnovazonéckntrace
uhli¢itani a oxidu uhkitého, gicemz jsou zneutralizovany hydroxidové ionty a &itdinové
ionty jsou pevedeny na hydrogenuéiany. Ri titraci do pH 4,5 je dosaZzeno stejné
rovnovazné koncentrace hydrogentitdini a vodikovych iont a je stanovena celkovd KNK
vzorku vody. Kindikaci konce titrace se pouzivardvay gechod indikatoru (sgsny
indikadtor bromkrezolové zeléna methylovécervert) ze zelenomodrého zbarveni do
Sedéhd”

Podle U.S. EPA Methods for the Examination of Watand Associated Materials.
The Determination of Alkalinity and Acidity in Wated981. ISBN 0117516015 and EPA
Metod 310.2 se alkalita ve wveédstanovi fotometricky. Vzorek reaguje s barevnym
indikdtorem (methyloranz) v prastdi ftalatového pufru. Zsma pH zgisobend alkalitou
vzorku ovlivni barvu indikatoru. Barevnyfgrhod indikatat je v rozmezi pH 3,0¢érvena
barva) az do 4,6 (Zluta barva). SniZeni intenzigyvp indikatoru se ®fi fotometricky
pii vinové délce 550 nm a je @ma alkalit vzorku®

Zakladni parametry srovnavanych metod (princip uhgtelnova délka, fiprava vzork)
podleCSN a US EPA pro jednotliva stanoveni byly pretgednost sestaveny do tabutky.
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Tab. &. 1 Shrnuti porovnavanych metod US EPA s akreditovarffiormovanymi)CSN

metodami — zakladni paraméeity®

Amonné ionty fotometrie fotometrie 655 660
Dusi¢nany fotometrie fotometrie 210 520
Dusitany fotometrie fotometrie 540 540
Fosforetnany fotometrie fotometrie 880 880
Chloridy titrace fotometrie 480
Sirany ITP, IC fotometrie - 405
Alkalita titrace fotometrie 550

2.10 Automaticky fotometr Aquakem 250 vyuzivany v analge vod

VSechny metody vypracované Agenturou pro ochramatdiho prostedi US EPA nebo
byly v laborat#i Zdravotniho Ustavu v Ostréaprovadgny na no¥ zakoupeném analyzatoru
Aquakem 250 (obr. 10)-°2

Pred vlastnim rstenim vzork bylo nutno metody pouzivané u novéhispoje validovat

a oWfit si tak, Ze metoda je vhodna a pouzitelna k dadelim.

Z nabizeného mnozstvickolika desitek metod, které tentdigiroj dokdze provést, se
z&talo svalidaci nejvice pouzivanych ukazatel amonné ionty, du&many, dusitany,
fosforegnany, chloridy, sirany, alkalita. Mezi validovan@argmetry patly selektivita,

specifénost  (rusivé vlivy),

rozsah a

linearita kalibrac@fesnost (opakovatelnost,

reprodukovatelnost), spravnost, porovnani s jinakieditovanymi metodami, identifikace
zdroji nejistot. Vysledky ziskané analyzatorem Aquakei By porovnany se stanovenim
iontovou chromatografii (lontovy chromatograf DX 32 klasickou spektrofotometrii
(spektrometr UV/VIS Lambda) nebo izotachoforézowot@choforeticky analyzator
IONOSEP 2001).

Vysledky méteni uvedenymi metodami d&SN a US EPA nevykazovaly zadné vyznamné
odchylky, a proto zakoupeny analyzator Aquakem @&0. ¢.10) bylo mozno plé vyuzivat
k analyze vod.
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Obr. ¢. 10 Fotometr Aquakem 250

Vyhody poufZiti piistroje Aquakem 250%" 48 4950

» dokaze zpracovat az 250 analyz za hodinu

* pracuje s minimalnim mnoZzstvim vzorkurifhizné 250ul )

* pouziva jednorazové uflohmotné vzorkovaci a optické kyvety

» umo#uje identifikaci reagencifarovym kédem

e automaticky kontroluje zbyvajici objem a dobu eapé reagencii

» v8echny analyzy provadi ze vzorku v jedné zasoiaties

e promyva automaticky davkovaciitzzeni mezi kazdym vzorkem

» dokaze provést sogbnou analyzutznych ukazatél (vyuZziti doby inkubace jednoho
ukazatele k analyze dalSiho)

» automaticky pipravuje kalibréni kiivky ze zasobniho roztoku

» dokaze dodatme¢ doredit vzorek, ktery se dostal mimo rozsah kalibrace

* provede na pod obsluhovatele i fadni vzorku fed analyzou

Pracuje v kombinaci gidicim p@itatem pod Windows XP. K vyptu vysledku se
pouZiva software analytickéhdigtroje 4’

Kromé uvedenych stanovenitbe poskytovat analyzator i stanoveni dalSich uledzat
které v laborati nevyuZivame, proto zde nebudou #miany?”

2.10.1 Popis pristroje

NejdilezitéjSi casti pistroje je fotometr s filtry, ktery vymezujergsné vinové délky
vhodné pro jednotlivd stanoveni. Jasné grafickévaiéiské rozhrani je  zalozené
na Windows®XP softwaru. Vstup dat on - line, myd&vesnici nebo sniniaarového kodu
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piipojeny u klavesnice, usnauwgie fizeni dat v laboratornim procesu. Efektivitu tohoto
pistroje zvySuje moznost kdykoliwbem analyzy Bdavat vzorky ainidlo.*" >3 >4

AZ osmdesatctyii vzorka lze najednou vilozit do Sesti segmerd ¢trnécti pozicich
(obr.&. 11)47:533:54

disk s reagenciemi  segmenty se

T L IRGUHAT (0

FEE. MOTHILE d v rEs pmEa e s
F pamariee pasl thes

IS0 TISFERNSER

e - =
- =

=
—

SMNNEFTTE LOADrE
I TUVETIRE

CUNETIE BTORAGE
23 CUVETTES

SAMPLE DISHE ELFETTE UNIT

- ]
L Ry
BETAT namyplss

Obr. €. 11Fotometricky analyzator Aquakem 25G€Rzato z cit. 47)

2.10.2 Manipulace se vzorky

Vzorky jsou nalévany do 2 ml (0,5 ml a 4 ml) vzorkoich kyvet, které se vkladaji
do segmerit Segmenty se vzorky jsou postéprkladany do fistroje. Po néeni segmentu
pristrojem jsou vzorky okamZtidentifikovany. Prostor pro vzorky je chlazen replotu
12 °C.47'53

Analyzator obsahuje reagen disk s¢inidly o objemu 60 ml a 20 ml. Na tomto disku
se nachéazi 35 pozic pro reagehnadobky, které jsou vdechny chlazené na Tifidla se
do piistroje vkladaji pes reagetni okno ve Windows, kde Ize nalézepled, ve které pozici
se nachazinidlo.*" >3

Program pistroje dokaze sledovat #ta(exspiraci) a spéébu cinidel a upozatuje
na nutnost jejich doptmi.*" >3

Vzorky acinidla jsou davkovany do celdficich kyvet (obrg. 12, jedna r&ici kyveta
obsahuje 12 cel) a poté jsou kyvetgsunuty do inkubatordy’ >3
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Obr. ¢. 12Multicel kyvety-netici kyvety

Oblast inkubatoru je vyfvana na 37 °C. Po kazdém nadavkovani s&ssmnit mericich
kyvet promicha michadlem. Pocité doke inkubace vzorku fotometr ¢ absorbanci kazdé

TP, 3
cely mefici kyvety.47, Davkovaci iehle

Michadlo

Podava
kyvet

Obr. ¢. 13Fotometricky analyzator Aquakem 250

2.10.3 Princip ultrafialové a viditelné spektrometrie

Ultrafialova a viditelna spektrometrie je zaloZer@absorpci ultrafialového a viditelného
z&eni (200 aZz 800 nmyedsnymi roztoky molekuP?>°

Valertni elektrony, jez jsou se@asti molekulovych orbital béhem absorpce excituji,
proto molekulova absoépi spektra v ultrafialové a viditelné oblasti spakjsou ve své
podstat elektronova spektra. Zakladerfigiroja pro spektrofotometrii i dalSi optické metody
je msteni zdivého toku®*>°

Aquakem 250 je fotometr (ob¢.13,14), k vymezeni intervalu vinovych délek seZivaji
barevné filtry.V tomto automatickém fotometru seoupiva jako zdroj zZ&ni halogenova
Zarovka, coz je wolframova Zarovka s obsahem maitéhoZstvi jodu v femenné hice.
Je velmi @&inna a jeji spektrum je rozprésho aZ do ultrafialové oblastf.
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Obr. ¢. 14Schéma Aquakem 250 spektrometriée(Rato z cit. 47)

halogenova Zarovka (zdroj&ia)
zahu&ni paprsku meziockami
kruhovy filtr

Stérbina

optické vlakno vedouci paprsek
deli¢ paprsku (jedné se o zrcadlo, které fdizdaprsek na dva i vice ) tras dle svého
Ghlu vici paprsku

7. refererni detektor (srovnavaci)
8. kyvety

9. detektor signélu

10. mefici elektronika

o0kwhE

Vinové délky jsou vybirané filtry. Je zde 13 popio filtry. Vzorky se ndti v rozsahu
vinovych délek od 340-880 nfh.

2.10.4 Pripadné zdroje chyb spektrometru Aquakem

U pristroje jsou kladeny vysoké naroky ¢istotu prostedi, cinidel, spotebniho materialu
a fedici vody. Vyznamnym zdrojem chybage byt zneisteni optické drahy jednorazové
optické kyvety (pi vyrob¢, praxi), které se na stanoveni pouZivaji. ProfuZsroj pracuje
s velmi malymi objemy vzoirka cinidel (max. celkovy objem vSech slozek, vzorktinidel
dohromady je 25@l), miZe byt dalSim zdrojem chyb obsah nerozgugth latek ve vzorku
(ovlivnéni hodnoty absorbance roztoku nebo zaneseni daskavaystému iistroje) nebo
piitomnost latek, které mohowhem vybarvovaci reakce igobit vznik bublinek v optické
kyvets.*’
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2.11 Validace

Pred pouZzitim US EPA metod analyzatorem Aquakeml88 nejdive provedena jejich
validace, to znamena &eni, zda jednotlivé pozadavky pro zamysSlené pouniéody jsou
splreny. Z nabizeného mnozstvékolika desitek metod, které analyzator dokaze mosé
zatalo s validaci analyt které budou dale porovnavany’SN metodami (amonné ionty,
dusinany, dusitany, fosfosmany, chloridy, sirany, alkalita). Validace bylaopadna
pro mizné typy vod analyzovanych v nasi labofa{@oda pitna, tepla, balena, ke koupani,
povrchova, podzemni, provozni, vo@alici pro hemodialyzuy.

2.11.1 Definice a podstata validace

Validace (potvrzeni platnosti) je procedi pémZz se wuje vhodnost pouziti daného
(analytického) vysledku pro ziskani spolehlivycht. ddalidace je potvrzenitpzkouSeni
a poskytnuti objektivniho idkazu, Ze je metoda vhodna pro zamyslené pouZitdpmovida
potiebam zakaznik>®

S postupnym pouzivanim ffpadré zlepSovanim) analytické metody budou pravad
pravidelné kontroly zadelem owteni, Ze jsou pozadavky metody stalespin®

Rozsah validace je charakterizovan vybranymi patgmkteré zahrnuji vSechny postupy
pouzivané ve zkuSebni metoghokud jsou jeji satasti. Jsou to nd@ppostupy p manipulaci
se vzorkem v laboratp kalibratni postupy, postupy zkouSeni a vyhodnoceni vysiedk
Pro zpracovani validovanych dat byl vyuZivan stiaky software QC Expert a Excal.

Validace je tak rozsahla, jak je to nezbytné ken&pl poteb daného pouZiti,
a je zohledina rovnovéha mezi naklady riziky a technickymi mmstmi>®

Pfi zavadni metod na analyzatoru Aquakem 250 byla provedena validace. R
pouzivani normalizovanych spektrometrickych meto8N, EN, ISO nebyla provedena
validace, ale tzv. verifikace metod s minimalnimzsahem paraméitr— kalibrace, pracovni
rozsah, citlivost, mez detekce, mez stanovitelnpigisnost, spravnost.

Vysledkem validace je validai protokol (gilohac¢. 3), ve kterém jsou zdokumentovany
vysledky validovanych paramétss vyjadenim zda, dana metoda je vhodna pro zamyslené
pouziti>°

2.11.2 Validované parametry pki plné validaci metody — z&kladni provozni
charakteristické metody:

Specifiénost, selektivita

Selektivita metody udava rozsah, ve kteréiizenbyt jednotlivy analyt (skupina analyt
stanoven v homogenni $gi, aniz by doSlo k interferenci s ostatnimi slobkae sngsi. O
metod, ktera je naprosto selektivni pro analyt (nebopsku analyt) rikame, Ze je
specificka. U metody by &ea byt uvedena vg¢fnost analytu s vlivy igdpoklddanych
interferenci v zavislosti na typu matrice.

Pracovni rozsah

Pracovni rozsah metody je koncetitriarozsah, v &mz Ize dosahovatijjatelné spravnosti
a presnosti. Je dan obvykle rozsahem uvedenym v pradoviavodech ipstroje od vyrobce
nebo niize byt stanoven kvalifikovanym odhadém.
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Linearita, kalibrace

Linearita analytické metody je schopnost ziskatledlsy zkouSek, které jsou (v daném
rozsahu) fimo GUmérné koncentraci stanovované latky ve vzorku.

Byva zji¥ovana jako satést kalibrace metody, a to rfapanalyzou standaid
s koncentracemi analytu, které rovnsng pokryvaji deklarovany rozsah metody.¢cEbbod
kalibrace pro naSe analyty byl obvykle 6 plus sleprek. Vysledky jsou pouZzity pro
vypoget regresni fmky metodou nejmensichverai.>

U jednotlivych analyi bylo pipraveno vice kalibnich Kivek v mizném rozsahu
kalibratni kiivky, byly vyhodnocovany analyzatorem AquaKem itistickym softwarem
QC Expert®

Citlivost
Citlivost je reprezentovana smmici linearni kalibrani kiivky a udava, jak malé rozdily
v nanmefenych hodnotach je mozno metodou odfit.

Mez detekce (Limit of detection - LOD)

Mez detekce je nejmensi mnoZzstvi analytu ve vzoKtaré jsme schopni detekovat,
ale které neni nutn kvantifikovatelné jako exaktni hodnota. Je obvyldeanovovana
opakovanou analyzou alikvotniho podilu slepého pakuebo co nejnizsi, j@stletekovatelné
koncentrace analytu. Lze ji téZitpii zpracovani linearni kalibéai kiivky.>®

Mez stanovitelnosti (Limit of Quantification LOQ)

e

mirou spravnosti arpsnosti. Je zji®vana s pouZitim vhodného standagtiuzorku. >

Spravnost

Spravnost metody je mirogshosti shody ziskané hodnoty a skote hodnoty obsahu
analytu. Lze ji ziskat analyzou vhodného reféngého materialu nebo metodou standardniho
piidavku (spikované vzorkyy.

Presnost

Presnost je Udaj o rd ®snosti shody mezi vzajeramezavislymi vysledky zkousSek.
Presnost nifeni je disledkem nahodné chyby.éiinou se fedpoklada normalni roztbni
pravdEpodobnosti nahodné chyby. Proto tedyné zmisoby vyjadovani gesnosti spokne
vychéazeji ze sirodatné odchylky?

Opakovatelnost
Je typ pesnosti vztahujici se kd&renim provedenym za podminek opakovatelnosti,
tj. stejna metoda, material, osoba, labaratoatky casovy Usek>

Reprodukovatelnost

Je typ pesnosti vztahujici se kdrenim provedenym za podminek reprodukovatelnosti.
Lze ji posuzovat jako vnitrolaboratorni reprodukiahaosti (v rdmci jedné laborda®— stejna
metoda, jina osoba, event. jinétfizani , dlouhycasovy interval) nebo mezilaboratorni
(tj. stejna metoda, jin& osoba, jina labotajimé z&izeni, dlouhyasovy intervalj>
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Robustnost

Robustnost je schopnost metody ,byt &ate k rekterym (a nevyhnutelnym) odchylkam
od rekteré obvyklé rutinnicinnosti“. Pokud jsou vlivy statisticky nerozliSited od nuly,
ma zkuSebni metoda vysokou robustriost.

Nejistota méreni

Nejistota néteni je parametr souvisejici s vysledkersieni, ktery charakterizuje rozptyl
hodnot, které by bylo moznoudodre piikladat neiené velking. Nejistota vysledku
se vyjaduje jako nasobek strodatné odchylky neboi®i intervalu spolehlivosti. Kombinace
vyznamnych diich standardnich nejistot se nazyva kombinovanadatdni nejistota
a vynasobenim kombinované standardni nejistotyiéieetem roz&eni (zpravidla hodnotou
2) se ziska vyslednd kombinovana réa$ad nejistota uv@&da <z vysledk zkouSek.
ProhldSeni o nejistdt pritazené k vysledk poskytuje zékaznikovi informaci o kvalit
vysledki. Uvadini nejistoty ngreni je zapdebi nap. k interpretaci vysledku zkousRy.

Nekteré z nejvyznamijSich sloZek nejistoty jsou napdber vzorki, nejistota pi kalibraci
(pouzivané refereémi materialy), vliv experimentalnich podminek nauzébni postup
(Cistota chemikdlii, kontaminace, vlhkost, teplotagdostatend znalost vSech viiv
experimentalnich podminek), vlastnosti a stakedp®tu zkouSeni, matricove jevy,
interference, chyby operatora atd. ldentifikaceogdmejistot je zpracovana v Ishikavéw
diagramu (pilohac. 2).
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3 EXPERIMENTALNI CAST

V této casti prace je popsanaiprava a analyza vzoik Je zde uvedeno laboratorni
a [ristrojové vybaveni a pouzité chemikalieigppava roztok acinidel.

3.1 Uprava vzorki

Priprava vzork vod se provaga dle pozadauk které jsou uvedeny wislusnych
normachCSN EN,CSN ISO,CSN EN I1SO a US EPAY*

3.2 Referenéni materialy a chemikalie

K pripraw kalibratnich Kivek se pouZivaly referéni materidly Astasol (Analytika) o
koncentraci 1 g/l daného analytu aikgpaw roztoki standard se pouzivaly referéni
materialy (Merck) o koncentraci 1 g/l daného analgebo chemikalie zakané analytické
cistoty Lach-Ner. VSechny kalib¢ai kiivky a roztoky standafdseiedily demineralizovanou
(demi) vodou.

Refererni latky se uchovavaji v lednici pr@ nrcené, oddlené od vzork

3.3 Stanoveni ionfi ve vodach spektrofotometricky na UV/VIS spektrometu
Lambda 25

3.3.1 Pristrojové vybaveni

Pro stanoveni amonnych idnt pomoci spektrofotometrie byl pouzit UV-VIS
spektrofotometr Lambda 25 sipokovou nefici kyvetou (obr.¢.15, PerkinElmer, USA).
Pristroj byl ovladan softwarem UV WINLAB Software.

g—

Obr. ¢. 15UV-VIS spektrofotometr Lamda 25

Dale byla pro vzorky obsahujici GOpouzita ultrazvukova laseUltrasonic Compact
Cleaner 4L (Notus-powersonic, Slovensko).

3.3.2 Stanoveni amonnych ioni
Analyza vzork: byla provedena di€SN ISO 7150-F?
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3.3.2.1Laboratorni vybaveni

* he&Zné laboratorni sklo

» filtra¢ni za&izeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)

* membranové filtry o velikosti p6ru 0,45um

e zaizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18&ilohac¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

» vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER)

* béZna destilani aparatura

e pH-metr inoLab 740 pH (WTW, &necko)

3.3.2.2Chemikalie a roztoky

* demineralizovana voda

« salicylan sodny p.a. (Lach-N&teskéa republika)

« dihydrat citronan trisodny p.a. (Lach-N€égska republika)

« dihydrat nitrosopentakyanoZelezitanu sodného pach-Ner,Ceské republika)
 hydroxid sodny p.a. (Lach-Nefeska republika)

« koncentrovana HCl p.a. (Lach-Néleské republika)

« dihydrat dichloroisokyanuratan sodny p.a. (Lach;Neskéa republika)

» oxid haetnaty p.a. (Lach-NeKeskéa republika)

+ kalibraini roztok Astasol, 1 g NA/I (Analytika)

+ referedni material, 1 g N&f/I (Merck)

» Vybarvovaci ¢inidlo |

V odngrné baice o objemu 1000 ml bylo v demineralizované &adzpustno 130 g
salicilanu sodného a 130 g dihydratu citronanwthigho. Do celkového objemu asi 950 mli
byla doplrgna voda, poté seftigalo 0,950 g dihydratu nitrosopentakyanozelezitapdného.
Po rozpu&ni byl objem doplan demineralizovanou vodou po rysku.

» Vybarvovaci ¢inidlo 1l

V 500ml kadince bylo v 50 ml demineralizované voryzpustno 32,0 g hydroxidu
sodného. Roztok se ochladil na teplotu mistnosgpait bylo gidano 2,0 g dihydrétu
dichloroisokyanuratanu sodného. Po rozgnisbyl roztok geveden kvantitativhdo odngrné
baiky o objemu 1000 ml a objem byl dopindemineralizovanou vodou po rysku.

» Amonné ionty, kontrolni standardni roztok o koncentaci 0,5 mg/I

Z&sobni roztok o koncentraci 10 mg/I
Ze standardniho roztoku Merck (1g NH) byly odpipetovany 2 ml do od¥mé baiky
0 objemu 200 ml a objem byl dogimdemineralizovanou vodou po rysku.

Standardni roztok o koncentraci 0,5 mg/l

Do 200 ml odnarné baiky bylo odpipetovano 10 ml zasobniho roztoku, rkze doplnil
demineralizovanou vodou po rysku. Standardni rozigk zpracovan stejnym postupem
jako vzorek.
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3.3.2.3Pfiprava a n#ieni vzorlg

Priprava vzorki

Vzorky obsahujici nerozpusté latky bylo nutno zfiltrovatigs membranovy filtr 0,4phm
nebo nechat odstat. Vzorky mineralnich a podzemwth se nechaly podle geby 10
az 20 minut v ultrazvukové lazni pro odsttahoxidu uhlgitého.

Postup zkousky stanoveni amonnych iofitdestilatné

Do predlohy (100 ml odrrna baika) bylo odpipetovano 10 ml 1% roztoku kyseliny
chlorovodikové. Do destitai baiky na 500 ml byl odpipetovano 100 ml zkouSenéhakizo
(nebo fedkny vzorek, ktery byl dopkn na 100 ml demineralizovanou vodou) a bylo-li
potreba, upravila se hodnota pH pomoci pH metru na eazi®,0-7,4, a to roztokem NaOH
nebo HCI.

Dale bylo do destikni baiky pridano asi 0,25 g Zihaného oxiduitmatého a &kolik
varnych kuléek. Destil&ni baika byla okamzit spojena s destidaim istrojem. Konec
alonze se porid ke dnu gedlohy s HCI a musel byt poren pod hladinu kyseliny, aby
nedochazelo k uniku amonnych iértto ovzdusi.

Destilaini baika byla zakivana tak, aby var byl intenzivni a plynuly. Desti se ferusila
vyjmutim pgredlohy z destileniho @istroje jakmile dosahl objem kapaliny vegloze 90 ml.
Vzorek se okamzituzavel zabrusovou zatkou, aby nedochéazelo k sorpci agatmionti do
roztoku HCI. Destilat se zneutralizoval roztokem¥aa doplnil se na objem 100 ml. Takto
upraveny vzorek se dale zpracovaval dle niZze p@bsapracovniho postupu.

Postup zkousky

Do odnerné baky na 50 ml bylo odpipetovano 40 ml vzorku, bylotieba Z#edil
se vzorek na 40 ml demineralizovanou vodou. Ke &konamu objemu byloflano 4 ml
vybarvovacihctinidla I, snés se dobe promichala, a 4 ml vybarvovacibimidla Il, opt se
vSe promichalo. Objem vihee byl Zedn demineralizovanou vodou po rysku. iRa
s vybarvenym roztokem se nechala stat 60 mitiulaporatorni teplat, poté byla zrétena
hodnota absorbance roztokii yinové délce 655 nm proti slepému vzorku, ve vid#yvet.

Slepé stanoveni
Postupovalo se podle pracovniho postupu viz. vgde,zkouSeny objem vzorku byl
nahrazen 40ml demineralizované vody.

3.3.3 Stanoveni dustnanovych ionti

Analyza vzork byla provedena dle SOP OV 009.01 Zdravotniho usts® sidlem
v Ostraw. *

3.3.3.1Laboratorni vybaveni
* b&zné laboratorni sklo
» véhy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER)
» filtra¢ni za&izeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)
* membranové filtry o velikosti péru 0,45 um
e zaizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18&iilohac¢. 1, MILLIPORE,
Francie)
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3.3.3.2Chemikalie a roztoky

» demineralizovana voda

« koncentrovana HCl p.a. (Lach-Néleskéa republika)
» kalibratni roztok Astasol, 1 g NgI (Analytika)

» referertni material, 1 g N@/I (Merck)

+ Roztok HCI o koncentraci 0,5 mol/l
Do 920 ml vody bylo fiddno 40 ml koncentrované HCI, poté se roztok dbgm 1000 mi
demineralizovanou vodou.

* Dusi¢nanové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentaci 20,0 mg/I
Standardni roztok o koncentraci 20,0 mg/

Ze standardniho roztoku Merk (1g B bylo odpipetovano 5ml do odimé baiky
0 objemu 250 ml, ffidalo se 1,25 ml HCI| na konzervaci a doplnilo senoheralizovanou
vodou po rysku. Standardni roztok byl zpracovéstémnym postupem jako vzorek.

3.3.3.3P¥iprava a n#i‘eni vzorhi

Piiprava vzorki

Vzorky obsahujici nerozpusté latky bylo nutno zfiltrovaties membranovy filtr 0,4pm
nebo nechat odstat. Vzorky mineralnich a podzemntmh se nechaly podle geby 10
az 20 minut v ultrazvukoveé lazni pro odstanoxidu uhltitého.

Postup zkousky

Do odnerné baiky na 25 ml bylo odpipetovano 5 ml vzorku, bylditba Zedil se vzorek
na 5 ml demineraliovanou vodou, poté bylkidano 5ml kyseliny chlorovodikové 0,5 mol/l.
Vzorek byl poté dopkn po rysku demineralizovanou vodou a ¢smbyla dikladns
promichana. Absorbance roztoku byla ¢tema @i vinové délce 210 nm proti slepému
vzorku.

Slepé stanoveni
Postupovalo se podle pracovniho postupu viz. vgde,zkouSeny objem vzorku byl
nahrazen 5 ml demineralizované vody.

3.3.4 Stanoveni dusitanovych ioni
Analyza vzork byla provedena dI€SN EN 26777°

3.3.4.1Laboratorni vybaveni
* b&zné laboratorni sklo
» véahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER)
» filtra¢ni za&izeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)
* membranové filtry o velikosti péru 0,45 um
e zaizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18&ilohac. 1, MILLIPORE,
Francie)
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3.3.4.2Chemikalie a roztoky

* demineralizovana voda

+ kyselina fosforéna p.a. (Lach-NeCeska republika)

« 4-aminobenzen-sulfonamid p.a. (Lach-Néeska republika)
» Kkalibratni roztok Astasol, 1 g NOI (Analytika)

» referergni material, 1 g N@/I (Merck)

» Kyselina fosforetna, roztok o koncentraci 0,15 mol/l § = 1,70g/ml)

» Vybarvovaci ¢inidlo

Do 1000 ml kadinky bylo do 500 ml vody odpipetovad®0 ml kyseliny fosforéné
(0,15 mol/l), vtéto swsi bylo rozpudtno 40 g 4-amino-benzen-sulfonamidu. V takto
piipraveném roztoku byly rozpusty 2,0 g dihydrochloridu N-(1-naftyl)-1,2-diaminbenu.
Roztok se feved| do odrérné baiky o objemu 1000 ml, doplnil se vodou po rysku &ido
promichal.

» Dusitanové ionty, kontrolni standardni roztok o korcentraci 0,2 mg/I

Zasobni roztok o koncentraci 10 mg/l

Ze standardniho roztoku Merck (1 g MO byly odpipetovany 2 ml do 200 ml ocnmé
banky.
Standardni roztok o koncentraci 0,2 mg/l

Do 100 ml odnirné baiky bylo odpipetovano 2 ml zasobniho roztoku, rozsekdoplnil
demineralizovanou vodou. Standardni roztok byl egvan stejnym postupem jako vzorek.

3.3.4.3P¥iprava a n#‘eni vzorhi

Priprava vzorki

Vzorky obsahujici nerozpusté latky bylo nutno zfiltrovatigs membranovy filtr 0,4hm
nebo nechat odstat. Vzorky mineralnich a podzemwimh se nechaly podle geby 10
az 20 minut v ultrazvukové lazni pro odstanoxidu uhlgitého

Postup zkousky

Do odn®rné baiky o objemu 50 ml bylo odpipetovano 40 ml vzorkylobli tteba Zedil se
vzorek na objem 40 ml demineralizovanou vodou. Keudenému objemu bykigan 1,0 mi
vybarvovacihocinidla. ZkouSeny roztok byl ihned promichan i@dil se po rysku vodou.
Opct byl promichdn a nechal se stat. Po 20 minutéchpifmtavku ¢inidla byla znérena
absorbance roztokuiib40 nm v kyvet vhodné optické drahy proti slepému vzorku.

Slepé stanoveni

Slepé stanoveni se provedlo podle postupu staneizriSe, ale zkouSeny objem vzorku
byl nahrazen 40 ml demineralizované vody.
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3.3.5 Stanoveni fosforénanovych ionti
Analyza vzork: byla provedena dI€SN ISO 6878 Cast 4. Stanoveni orthofosfarean.*”

3.3.5.1Laboratorni vybaveni

* bézné laboratorni sklo

» vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLERgEMNecko)

» filtra¢ni za&izeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)

* membranové filtry o velikosti p6ru 0,45um

e zaizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 18piiloha¢.1, MILLIPORE,
Francie)

3.3.5.2Chemikalie a roztoky

» demineralizovana voda

 kyselina sirova koncentrovana (Lach-Néeska republika)

« kyselina askorbova p.a. (Lach-Néeska republika)

« tetrahydrat heptamolybdenanu amonného (Lach-®&ska republika)
« hemihydrat vinanu antimonylodraselného (Lach-Neské republika)
« kalibrani roztok Astasol, 1 g P&/l (Analytika)

« refererni material, 1 g P§3/I (Merck)

» Fosforetnany, zasobni roztok o koncentraci 100 mg/I
Ze standardniho roztoku Merk (100 mg/l) bylo odpipéno 10 ml do 100 ml od¥mé
baiky, roztok byl doplin demineralizovanou vodou po rysku.

» Kyselina sirov4, roztok, o koncentraci 9 mol/l

Do dvoulitrové kadinky se od#tilo 500 ml vody. Za neustalého michani a chlazeni se
opatrré prilévalo 500 ml kyseliny sirovép = 1,84 g/ml. Srés se dkladre promichala
a ochladila na teplotu labordi&

» Kyselina askorbova, roztok o koncentracp = 1,0 g/l
Ve 100ml vody bylo rozpu&ho 10 g kyseliny askorbové.

* Roztok molybdenanu |

Ve 100 ml demineralizované vody se rozpustilo 18tahydratu heptamolybdenanu
amonného.

Ve 100 ml vody se rozpustilo 0,35 g hemihydratuavim antimonylodraselného.

Roztok molybdenanu se za tepZzitého michani ijdal ke 300 ml kyseliny sirové
o koncentraci 9 mol/l a dale s&qal roztok vinanu, vSe se di@promichalo.

» Fosforeénanové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentaci 0,3 mg/I

Z&sobni roztok o koncentraci 10 mg/I
Ze standardniho roztoku Merck (1 g B®) byly odpipetovany 2 ml do 200 ml odnmé
baiky.
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Standardni roztok o koncentraci 0,3 mg/
Do 100 ml odnirné baiky bylo odpipetovano 3 ml zasobniho roztoku, rozsekdoplnil
demineralizovanou vodou. Standardni roztok byl epvan stejnym postupem jako vzorek.

3.3.5.3Pfiprava a n#ieni vzorlg

Priprava vzorki

Vzorky obsahujici nerozpusté latky bylo nutno zfiltrovatigs membranovy filtr 0,4phm
nebo nechat odstat. Vzorky mineralnich a podzemntmh se nechaly podle geby 10
az 20 minut v ultrazvukové lazni pro odstanoxidu uhlgitého.

Postup zkousky

Do odnerné baky na 50 ml bylo odpipetovano 40 mligfiltrovaného vzorku
(membrénovy filtr o velikosti péru 0,45 um)figlal se 1 ml roztoku kyseliny askorbové a
potom 2 ml roztoku molybdenanu I. Objem byl da@plipo rysku destilovanou vodou a deb
se promichal. Absorbance roztoku bylaiema pi 880 nm v dob od 10 do 30 minut
od vybarventinidly proti slepému vzorku.

Slepé stanoveni
Postupovalo se podle pracovniho postupu viz. vgde,zkouSeny objem vzorku byl
nahrazen 40 ml demineralizované vody.

3.4 Stanoveni ionfi ve vodach pomaoci iontové chromatografie na iontoweé
chromatografu DX 320

Analyza vzork: byla provedena di€SN EN I1SO 10304-%

3.4.1 P¥istrojové vybaveni

Pro stanoveni dusianovych a siranovych ianpomoci iontové chromatografie byl pouzit
iontovy chromatograf DX 320, (ob&.16, Dionex, USA). K detekci se pouZzival vodivostni
detektor. K potléeni vodivosti pozadi se pouzival supresor AMMS.

Chromatografické podminky

* lonton¥nicova separéni kolona:Dionex AS9-HC, 2mm sipdkolonou stejného typu
* Mobilni faze:uhli¢itan sodny o koncentraci 9 mM, izokraticky

e Prutok kolonou 0,25 ml/min

e SupresorAMMS

* teplota:30 °C

* objem nastkové smyky: 50 pl

» vodivostni detektor

K davkovani vzorku byl pouzit autosamplerigtoj byl ovladan softwarem PeakNet,
ktery umozoval snadndizeni gistroje , néfeni a sbr dat.
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Obr. ¢. 16Ioovy chromatograf DX 320

Déle byla pro vzorky obsahujici G@Qouzita ultrazvukova laze Ultrasonic Compact Cleaner
4L (Notus-powersonic, Slovensko).

3.4.2 Laboratorni vybaveni

* b&zné laboratorni sklo

* mikrofiltry PTFE o velikosti poru 0,45 pm

e zaizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18@&ilohac¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

3.4.3 Chemikalie a roztoky

* demineralizovana voda

» vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLERgMNecko)
« uhligitan sodny p. a (Lach-Net,eskéa republika)

» Kkalibratni roztok Astasol, 1 g NgI (Analytika)

» refere@ni material, 1 g N/l (Merck)

« kalibrani roztok Astasol, 1 g SO/l (Analytika)

« refererni material, 1 g S&/l (Merck)

* Mobilni f4ze: uhli¢itan sodny o koncentraci 9 mM
Do odnerné baky o koncentraci bylo odpipetovano 18 ml 0,5 M ¢itdinu sodného
a doplréno po rysku demineralizované vodou.

0,5M NaCOs: Navazka 13,25 g N@O; byla rozpudtna v 250 ml demineralizované
vody

3.4.4 Priprava a méreni vzorki
Postup zkousky

lontovy chromatograf se nastavil podle pokymyrobce. Provedlo se d&eni slepého
stanoveni, kalibrich roztok a vodnych vzork.
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3.5 Stanoveni sirani ve vodach kapilarni izotachoforézou na izotachof@tickém
analyzatoru IONOSEP 2001

Analyza vzork byla provedena dle SOP OV 037.03 Zdravotniho usts® sidlem
v Ostraw.*

3.5.1 Pristrojové vybaveni

Pro stanoveni siranovych idntpomoci kapilarni izotachoforézy byl pouzit
izotachoforeticky analyzator IONOSEP 2001 (ofir.17, Recman-laboratorni technika,
Ceska republika). K davkovani vzorku bylo pouzitovkidvaci z#izeni. Ristroj byl
ovladan softwarem verze 7,06 pro Windows NT, kiemyozioval snadnéizeni fFistroje
I méeni hodnot a siv dat.

Obr. €. 171zotachoforeticky analyzator IONOSEP 2001

3.5.2 Laboratorni vybaveni

* bézné laboratorni sklo

« Filtr disc (Quant) 385 (Munktell filter AB, Svédsko)

e zaizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18fpiiloha ¢. 1,
MILLIPORE, Francie)

3.5.3 Chemikalie a roztoky

* demineralizovana voda

« koncentrovana HCl p.a. (Lach-Néleské republika)

* beta-alanin p.a. (Merck.dhecko)

+ 1,3-Bis [tris-(hydroxymethyl)-methylamino]propanBTP) p.a. (Lach-NerCeska
republika)

« hydroxymethyl celuloza (HEC) p.a. (Lach-N€eska republika)

« citronan lithny p.a. (Lach-Ne€eskéa republika)

 hydroxid sodny p.a. (Lach-Nefeskéa republika)

« kalibrani roztok Astasol, 1 g SO/l (Analytika)

« refererni material, 1 g S/l (Merck)
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* Vedouci elektrolyt
V odmeérné bace na 200 ml bylo v demineralizované ¥oebzpuséno 0,1782 g beta -
alaninu a 0,1694 g BTP,fidalo se mnoZstvi HCI fpsré odpovidajici 20 ml 0,1 M HCI
(mnozstvi HCI se vypiitalo pomoci faktoru-viz. standardizace 0,1 M HERBO ml 1% HEC,
poté byl roztok dopkn demineralizovanou vodou na 200ml.

» Kyselina chlorovodikov4, roztok o koncentraci 0,1M
Do 250 ml bylo odpipetovano 2,07ml koncentrované.HRDztok byl doplgn po rysku
demineralizovanou vodou.

e Hydroxymethyl celuloza, roztok 1%

Navazka 2,0g HEC byla igvedena docisté PVC lahwiky, byla zalita 200 ml
demineralizované vody a rozp&$a na laboratornitépaice, kde se nechala 4-6 hodin
protrepavat.

» Citronan lithny- koncovy elektrolyt
Navazka 0,564 g citronanu lithého byla rozp&é$a v demineralizované veéda byla
doplréna na objem 200 ml.

» Standardizace 0,1 M HCL

Do 250ml odrgrné baiky bylo odpipetovano 2,07 ml koncentrované HCI. fhlletorizaci
se pipetovalo 10 ml fjpravené HCI, jako indikator se pouZzival fenolftalea titrovalo
se odndrnym roztokem 0,1 M NaOH dagchodu indikatoru.

3.5.4 Pr¥iprava a méreni vzorkia

Postup zkousky
Izotachoforeticky analyzator se nastavil dle pakygrobce. Provedlo se &eni slepého
stanoveni, kalibfich a standardnich roztiola vodnych vzork.

3.6 Stanoveni chloridi titra ¢né
Analyza vzork byla provedena dIESN 1SO 9297°

3.6.1 Laboratorni vybaveni
* b&zné laboratorni sklo
» vahy elektromechanické
* byreta digitalni (BRAND, Nmecko)
e zaizeni na apravu destilované vody Milli-Q PLUS 18giiloha¢. 1, MILLIPORE,
Francie)
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3.6.2 Chemikalie a roztoky

» demineralizovana voda

 dusknan stibrny p.a (Lach-NerCeska republika)
 kyselina sirova koncentrovana (Lach-Néeska republika)
 hydroxid sodny p.a. (Lach-Nefeska republika)

« chroman draselny (Lach-Neareska republika)

« chlorid sodny p.a.(Lach-Net,eska republika)

* Dusi¢nan stiribrny, odmérny roztok o koncentraci 0,02 mol/|
V odngrné bace o objemu 1000 ml bylo rozpegb 3,397 g dughanu stibrného,
piedem susSenéhdid 05 °C. Objem se doplnil destilovanou vodou pskroy

e Chroman draselny, roztok indikatoru o koncentraci100 g/l
V odmérné bace o objemu 100 ml bylo rozpédb 10 g chromanu draselného
v demineralizované vagd roztok byl doplgn demineralizovanou vodou po rysku.

* Kyselina sirova, roztok o koncentraci 0,1 mol/

* Hydroxid sodny, roztok o koncentraci 0,1 mol/l
V odnegrné bace o objemu 1000ml bylo rozpasdy 4 g hydroxidu sodného
v demineralizované vagd roztok byl dopl&n deminerlizovanou vodou po rysku.

* Chloridové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentraci 20,0 mg/I
V odmérné baice na 1000 ml bylo rozpu$to 1,168 g chloridu sodného (NaClyegem
susenehoip 105 °C. Objem se doplnil demineralizovanou vogouysku.

3.6.3 Priprava a méreni vzorka

Postup zkousky

Do titratni baiky bylo odpipetovano 100 ml vzorku nebo mensi obyenorku, Zedny na
100 ml. Nebyla-li hodnota pH vzorku v rozmezi 5%, upravila se podle pgeby kyselinou
dusinou (o koncentraci HN9O0,1 mol/l) nebo hydroxidem sodnym (o koncentraaOW
0,1 mol/l). Poté byl pdan 1ml roztoku chromanového indikatoru. Roztok tityovan po
kapkach odrérnym roztokem dughanu stibrného do prav vzniklého ¢ervena¥ hnédeho
zbarveni (zbarvené by & zmizet po pidavku jedné kapky roztoku chloridu sodného).
Prekratila-li spotteba odmirného stanoveni 12 ml, vzorek byl fedn a stanoveni
se provedlo jestjednou.

3.7 Stanoveni alkality titraéné KNK 4 5
Analyza vzork: byla provedena di€SN EN 1SO 9963-1*

3.7.1 Laboratorni vybaveni

e bézné laboratorni sklo
» vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLERgEMNecko)
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* byreta digitélni (BRAND, Nmecko)
e zaizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18&ilohac¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

3.7.2 Chemikalie a roztoky

* demineralizovana voda

« uhligitan sodny p. a (Lach-Net,eska republika)

« koncentrovana HCl p.a. (Lach-Néleskéa republika)

« bromkrezolova zelep.a. (Lach-NerCeska republika)

« methylovacerven p.a. (Lach-NerCeska republika)

« ethanolu [>90%(V/V)] p.a. (Lach-Ne€eska republika)

» Uhli¢itan sodny, roztok o koncentraci 0,025 mol/Il

Navazka 2,65 g ulditanu sodny (NgCQO;), predem vysuSeného v exsikatoru 4 hodiiy p
teplot 250 °C, byla rozpu8ha v demineralizované véd odmeérné baice o objemu 1000 ml
a poté byl vzorek dopém demineralizovanou vodou po rysku.

* Kyselina chlorovodikova, roztok o koncentraci 0,1 mial

Do 1000 ml odmarné baiky bylo odpipetovano 8,6 ml kyseliny chlorovodikové
(1,16 g/ml) a roztok byl dopém demineralizovanou vodou po rysku. Roztok se kawial
vizualni indikaci bodu ekvivalence.

* Vizualni indikace bodu ekvivalence HCI 0,1 mol/l

Do titracni baiky o objemu 250 ml se odpipetovalo 250 ml roztokdiditanu sodného
(koncentrace 0,025 mol/l),fidalo se 75 ml vody a 0,1 ml roztoku &ného indikatoru
(bromkrezolova zele a methylovaierwen). Titrovalo se roztokem kyseliny chlorovodikové
0,1 mol/l, az zmizelo zelenomodré zbarveni titra@tamroztoku.

» Bromkrezolovéa zelai a methylovacervei, roztok smésného indikatoru
Ve 100 ml ethanolu [>90%(V/V)] se rozpustilo 0,2gomkrezolové zelena 0,015 ¢
methylovécervere.

» Alkalita, standardni roztok o koncentraci 20 mmol/l
Navazka 1,059 g bezvodého «fiknu sodného byla rozpdst v demineralizované veéd
v odnmerné bace o objemu 1000 ml poté byl vzorek dagindemineralizovanou vodou
po rysku.

3.7.3 Priprava a méieni vzorki

Postup zkousky

Do titracni baiky o objemu 250 ml bylo odpipetovano 100 ml vzoek@idano se 0,1 mi
roztoku smésného indikatoru. Titrovalo se roztokem kyselinyochvodikové (koncentrace
0,1 mol/l) az se zelenomodré zbarvenganito na Sedé.
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3.8 Stanoveni ionfi spektrofotometrii na fotometru Aquakem 250

Analyza vzork byla provedena dle metod U.S. Environmental Priectagency
(US EPA) uvedenych v aplikaich listech, které byly dodany kistroji Aquakem 253% 3*

36, 38, 40, 43, 45

3.8.1 P¥istrojové vybaveni

Pro analyzu amonnych, dasanovych, dusitanovych, fosf@meanovych, siranovych
a chloridovych ioni a alkality byl pouzit automaticky fotometr Aquake&80 (Konelab 20),

ktery je

fizeny pd&itacem za vyuziti opermiho systému Windows® XP Professional

(Thermo Fisher Scientific QY, USA), ktery je popgankapitole 2.10. Automaticky fotometr
Aquakem 250

3.8.2 Laboratorni vybaveni

* he&Zné laboratorni sklo

» vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLERgMNecko)

 Syringe Filters, Nylon 25mm, 0,4 (Labicom,Ceska republika)

* injekeni stikacka 50ml

e zaizeni na Upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18giiloha¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

e pH-metr inoLab 740 pH (WTW, &necko)

* bézna destilani aparatura

3.8.3 Pouzité chemikalie afinidla

* demineralizovana voda

« oxid haetnaty p.a. (Lach-NeKeské republika)

 hydroxid sodny p.a. (Lach-Nefeska republika)

« koncentrovana HCl p.a. (Lach-Néleské republika)

» komegni ¢inidlo Reagent Amm1 (Thermo Fisher Scientific QY)
* komekni ¢inidlo Reagent Amm2 (Thermo Fisher Scientific QY)
» komekni ¢inidlo Reagent TON 3 (Thermo Fisher Scientific QY)
» komekni ¢inidlo Reagent Chloride (Thermo Fisher Scientifi¢)Q

» komegni ¢inidlo Reagent Sulphate (Thermo Fisher Scientifi€) Q
» komekni ¢inidlo Reagent Phos 1 (Thermo Fisher Scientific QY)
+ kalibraini roztok Astasol, 1 g NA /I (Analytika)

+ referedni material, 1g NI/l (Merck)

» Kkalibratni roztok Astasol, 1g NQI (Analytika)

» referergni material, 1g N@/I (Merck)

» Kkalibratni roztok Astasol, 1g NOI (Analytika)

» referergni material, 1g N@/I (Merck)

« kalibrani roztok Astasol, 1g P&/ (Analytika)

« refererni material, 1g P&/l (Merck)

» Kkalibratni roztok Astasol, 1g Gl (Analytika)

» referegni material, , 1g Gl (Merck)

« kalibrani roztok Astasol, 1g SO/ (Analytika)

« refererni material, 1g S@7I (Merck)
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* Methyloranz, zasobni roztok
Navazka 0,0625g methyloranze byla rozpagtv 500 ml demi vody.

» Ftalatovy pufr (pH 3,1)
Navazka 2,552 g hydrogenftalatu draselného bytpusgtna v 400 ml demi vody. Poté
bylo piidano 4,38 ml 1 M kyseliny HCI a roztok byl dopindo 500 ml.

» Pracovni vybarvovaci¢inidlo pro stanoveni alkality
Bylo smichano dohromady 15 ml ftalatového pufrural3oztoku methyloranze.

e Standardni roztoky

Standardni roztoky pro amonné ionty, daany, dusitany, fosfot@any, chloridy, sirany
a alkality byly gipravovany z referamich materialu o koncentraci 1gitiplusného analytu.
VSe sefedilo demineralizovanou vodou.fiPpouziti dvou nebo vice kalibtaich kivek
u dané metody bylo pouzito vice standardnich rdaztokmizné koncentraci ifisluSného
analytu.

3.8.4 Priprava a méireni vzorka

Piiprava vzorki

Vzorky obsahujici nerozpusté latky bylo nutno Zzfiltrovat #igs nylonovy filtr 0,45um
nebo nechat odstat. Vzorky mineralnich a podzemntmh se nechaly podle geby 10
az 20 minut v ultrazvukové lazni pro odsttahoxidu uhltitého. Podle pdeby byly vzorky
podzemnich vod destilovany, postupem zkouSky stmioamonnych ioiit destil&né, ktery
je uvedeny v kapitole 3.3.2.3.

Postup zkousky

Fotometr Aquakem 250 se nastavil podle pdkygrobce. Provedlo se &eni slepého
stanoveni, kalibfich a standardnich roztiola vodnych vzork.
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4 Vysledky a diskuse

V diplomové praci byl popsan proces validace, Yktdryl prova@dn v souvislosti
se zavedenim novéhdgigtroje do prace labora®a ktery probihal podle platné legislativy.
Validagni proces je velmi natoy a obsahly, proto v praci byly popsany jektaré jeho
casti (stabilita slepého stanoveni, vliv materidhdob na uchovani vzaik stalostcinidla
alkality, doba inkubace, paitovy efekt davkovaci soustavyiigtroje, opakovatelnost
a vygznost)

V dalSi c¢asti prace bylo provedeno porovnani normovanych odhepouzivanych
v analyze vody, které se prowdy podle platnych normovanychigdpisi (CSN EN,
CSN ISO,CSN EN ISO) na UV-VIS spektrometru Lamda étpénou kyvetou na iontovém
chromatografu a na izotachoforetickém analyzatorutiteacné s novymi metodami
vypracovanymi Agenturou pro ochranu Zivotniho pedit US EPA (USA) na automatickém
spektrometru Aquakem 250. VeSkerérami probihala ve vadpitné (VP), teplé (VT), balené
(VP-bal.), vo@ ke koupani (vko), povrchové (V-povrch.), podzenfdipodz.), ve vod
provozni a vod tedici pro hemodialyzu (Hem.). VSechny vzorky bylyhednoceny
vzhledem k platnym hygienickym linditn. Vysledky byly zpracovany do tabulek a graficky.

4.1 Prehled analyzovanych vzork

K porovnani se pouzivaly vzorky vod, které byly lodany pracovniky Zdravotniho Ustavu
v oblasti severni Moravy (obg. 18) dle CSN EN ISO 5667. Vzorky seigpravovaly
v chladicich braSnach a zpracovavaly se corivegpo odbru. Dale byly pouzity k analyzam
vzorky vod, které byly doneseny na rozbor zakaznfky

Rozbory odebranych vzailbyly provadgny v akreditované laborataZdravotniho Ustavu
se sidlem v Ostray kde jsem absolvovala svou praxi a kde nyni graemw vyhodnoceni se
také pouzily vysledky rozbar jejichz meéfeni provedli i dalSi zasstnanci této laborate,
a to u iontové chromatografie, kapilarni izotachéay a u stanoveni chlofiditracné.

Prilohy ¢. 4-12 obsahuji tabulky koncentraci jednotlivyctalgtii danych rozbar, které
byly nasleds statisticky vyhodnoceny. Vyhodnocena data bylaotégana do tabulek
a zpracovana do graf
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Obr. ¢. 18 Mapa odBrovych mist vzor vod

4.2 Vyhodnoceni ziskanych vysledi

K vyhodnoceni laboratornich vysladkobou metod byla pouzita popisna statistika
(aritmeticky paméer, aritmeticky pémér rozdili koncentraci, s#rodatna odchylka,
minimalni a maximalni hodnotaj.>®

Shoda vysledk obou metod byla testovana parovym t-testekorelani a regresni
analyzou na hladinvyznamnosto = 0,05.

Pro vyhodnoceni vysledkoyl pouZit software Microsoft Excef>®

Vysledkem koreléni analyzy je korekni koeficient R, ktery vyjaiaije €snost zavislost
mezi sledovanymi proémnymi, nabyva hodnot od -1 do 1, hodnoty kolem y§adkuji,
7e mezi promnnymi neni zavislost. Rje druh4 mocnina R a nazyva se koeficient
determinace, nabyva hodnoty 0 — 1. Matematicky geistost vyjadena rovnici regresni
piimKky - obecny tvay = a + Ix, kdey ozna&uje zavisle pronnou ax nezavisle prognnou.
Parametrb se nazyva regresni koeficiefit.>® Udava, o kolik se z#mi zavisle prominna
velicina, zwtSi-li se hodnota nezavisle prénmé o jednotku. Paramedrse nazyva absolutni
¢len a vyjaduje hodnotuy, kdyZzx = 0.

" Ho — neni rozdil mezi hodnotami n&f@nymi prvni a druhou metodou. Pokud vysledna p-btaje mensi
nebo rovna hladinstatistické vyznamnosti Ho zamitdme na dané hdagimnamnosti . Pokud je vysledna p-
hodnota ¥t&i ne? hladina vyznamnosti, Ho nezamit&fma.
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4.3 Prehled metod pouzivanych fi validaci na analyzatoru Aquakem 250

V tabulce¢. 2 jsou uvedeny metody a jejich parametry, ktgtg pouzivany u analyzéatoru
Aquakem 250.

Tab. &. 2 Charakteristika jednotlivych metod

NH," 0,02-0,5 mg/I Ano 0,05 mg/I 10
0,02-1 mg/l
1,0-8,3 mg/I
NO, 0,05-0,8 mg/l Ano 0,02 mg/l 10
NO3" 2-50 mg/l Ano 2 mg/l 10
SO~ 5-50 mg/I linearni 5 mgl/l 10
50-500 mg/I (5-50 mg/l)
linearni
(50-500 mgl/l)
kalibrani kvadraticka
PO,* 0,05-1 mgl/l kiivka Ano 0,3 mgl/l 10
0,5-8,3 mg/l
CI 2,5-33 mg/l linearni 5 mg/l 10
5-100 mg/l (2,5-33 mg/l) linearn
100-1000 mg/I (5-100 mg/l)
kvadraticka
(100-1000 mg/l)
kvadraticka
Alkalita | 0,5-1,0 mmol/l Ano | 0,5 mmol/l 20
1-4 mmol/I
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4.4 Typy kontrolnich zkouSek provedené jBi validaci metody US EPA na
analyzatoru Aquakem 250

4.4.1 Kontrola stability slepého stanoveni

Béhem néteni se s kazdou sérii vzorku proviadsliepé stanoveni daného analytu.

Tab. ¢. 3 Analyza slepého stanoveni

Mez detekce
0,05 [mg/l] | 2[mg/l] | 0,02[mg/l] | 0,3[mg/l] | 5[mg/l] | 5[mg/l] | 0,5[mmo/l]
1 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 -
2 <0,05 - <0,02 <5 <5 -
3 <0,05 <2 <0,02 0,955 <5 <5 -
4 <0,05 <2 <0,02 - <5 <5 -
5 <0,05 <2 <0,02 - - - -
m <2 <0,02 - <5 <5 <0,5
7 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 -
8 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 <0,5
9 <0,05 <2 <0,02 - <5 <5 <0,5
10 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 <0,5
11 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 -
12 <0,05 <2 <0,02 - - - -
13 <0,05 - <0,02 - - - -
14 <0,05 <2 <0,02 i - <5
15 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
16 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 <0,5
17 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 -
18 <0,05 <2 <0,3 - <5 <0,5
19 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
20 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
21 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
22 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5

Pri mé&teni slepého stanoveni — demineralizované vody otomatickém fotometru, se
ojedirgle vyskytly zvySené koncentrace slepého stanovealyti (mode oznéeny), které
byly nad mez detekce. Bylo zj#io, Ze picinou zvySené koncentrace slepého stanoveni
muze byt pouziti jiz jednou pouzitych (vyplachnutyohysuSenych) vzorkovacich kyvet.
Zawérem bylo rozhodnuti nepouzivat kfeni jiz jednou pouzité kyvety. \fipadt zvySené
koncentrace slepého stanoveni nad mez detekcetlgstal analyti bylo poteba danou sérii
meéteni opakovat.
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4.4.2 Porovnani vlivu materialu nadob na uchovani deminealizované vody

Bylo zkouSeno, zda druéisttné vody nebo nadoba na jeji uchovani neovlivni badn
absorbance slepého pokusu. Demineralizovana vduavéana v plastové nadélidemi plast
1-5) i demineralizovana voda uchovana ve skiénnadob (demi sklo 1-6) byly v nadab
pied vlastnim rétenim uchovany nejmériii hodiny. Demineralizovana voda (demi 1-3) byla
pied nErenimcerst napu&na. Nangiené hodnoty koncentraci dusitabyly sestaveny do
tabulky¢.4.

Tab. ¢. 4 Vlivu materidlu nadob na uchovani demi vody

Analyt NH, [mg/l] NOz[mg/l] NO, [mg/l] Cl" [mg/l] SO mgll]
Mez detekce 0,05[mg/1] 2[mg/l] 0,02[mg/1] 5[mg/l] 5[mg/l]
demi plast 1 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 2 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 3 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 4 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 5 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 1 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 2 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 3 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 4 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 5 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 6 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi 1 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi 2 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi 3 <0,05 <2 <0,02 <5 <5

Z nameéienych hodnot slepych vzor demineralizované vody (vztazené k mezi detekce
piislusnych analytu) vyplyva, Ze drdl$téné vody ani naddoba na jejich uchovani se neprojevi
na hodnat slepého pokusu.

4.4.3 Stalostéinidla alkality

Béhem stanoveni kyselinové neutratina kapacity (alkality, KNK) byly zji&ny faleSri
pozitivni vysledky u mifenych standafd alkality, proto bylo rozhodnuto provést &eni
stalosti smisnéhaocinidla pro stanoveni alkality. Ze zasobniho rontalkality o koncentraci
20 mmol/l byly gipraveny standardni roztoky o koncentracich 0,9,nigd mg/l, 1,5 mg/
2,0 mg/l a 3,0 mg/lizdnim zasobniho roztoku alkality demineralizovanodaa Nangiené
hodnoty byly sestaveny do tabul&yb.
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Tab. ¢. 5 Stanoveni vyiZznosti alkality

1 standard 0,5 0,54 0,50

2 standard 1,0 1,4 1,00

3 standard 2,0 2,08 2,00 102
4 standard 2,0 2,0p 2,00 101
5 standard 0,5 0,56 0,50 110
6 standard 1,0 1,17 1,00 117
7 standard 0,5 0,58 0,50 116
8 standard 1,0 1,45 1,00 145
9 standard 2,0 2,27 2,00 114
10 standard 1,0 0,84 1,00 84
11 standard 1,0 0,99 1,00 99
12 Standard.3,0 2,89 3,00 96
13 standard 1,0 1,11 1,00 111

Hodnoty vytznosti standarid se pohybovaly v rozmezi 84-145 % a byly porovngvan
s vykznosti s pihlédnutim k nejistat stanoveni alkality, kteracini 20 %, tj. s vy&Znosti
80-120 %. ZvySené hodnoty koncentraci alkality (recakzngeny) byly nandfeny s pouZzitim
¢inidla starSiho 24 hodin,¢ékoliv podle aplik&niho listu doddvaného vyrobcem je jeho
stalost garantovana po dobu 48 hodin. Aby sedeslo nespravnym vysleitk, je nutné
¢inidlo na alkalitu pipravit vzdycerstvé v den prova&dych nereni.

4.4.4 Vliv inkuba éni doby na vyslednou koncentraci analytu

Princip obou porovnavanych metod stanoveni amoningotii je stejny, ale zkouSelo
se porovnavat dobu inkubace vzorku, ktera je @8N 60 minut (3600 s) a dle US EPA
je pouze 10 minut (600 s). Cilem bylo zjistit, mdZen& doba inkubace neoviliye vysledek
stanoveni. Stanoveni koncentraci amonnychiiora fotometru Aquakem 250 bylo tedy
provedeno § doke inkubace 600 s, 900 s, 1200 s a 1500 i se v pistroji jen doba
inkubace) na vzorcich demineralizované (demi),&{¥P) a bazénové vody (vko).&kéni se
provadlo pomoci dvou kalibrnich Kivek v rozsazich 0,02-1 mg/l a 1,0-8,3 mg/l. Vy&ied
meéteni byly zpracovany do tabulky6 a grafi ¢. 1, 2.

Tab. €. 6 Zmeéna doby inkubace vzorku

demi demi <0,09 <0,05| <0,05| <0,05

9502 1 VP 0,30, 0,28 0,28 0,28 0,01 0,28 2,8%
9554-1 |vko 0,15 0,15 0,17, 0,16 0,01 0,16 4,9%
9489-1 |vko 0,27, 0,27) 0,27 0,26 0,00 0,27 1,7%
9760-1 |vko 22,86 21,73| 23,12| 22,74 0,61 22,61 2,7%
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Graf. 2 Zavislost koncentrace na dbimkubace

Ze zjisenych vysledk koncentraci amonnych ianta porovnani graf vyplyva,
Ze prodlouzeni inkukkai doby nema vliv na vyslednou koncentraci amonnigeciii. Tedy
inkubaini doba 600 s je pépost&ujici k pribéhu vybarvovaci reakce.

4.4.5 Pamétovy efekt davkovaci soustavy

U stanoveni dusitdn (ale i dalSich analy} byl zkouSeny moZzny pattiovy efekt
davkovaci soustavy, tj. ovlieni nasledujiciho vzorkuipdeslym. Wwrack za sebou byl davan
slepy vzorek dusitan- demineralizovand voda a mezjrbyl vkladan realny vzorek
s pridavkem o koncentraci 0,2 mg/l dusilafvz. 0,2 mg/l — moik ozng&en). Namdiené

hodnoty byly sestaveny do tabulky a grafu.3.
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Tab. ¢. 7 ZjiSténi pangtového efektu fistroje

1 slepy vzorek 0,003
2 vz. 0,2mg/l 0,199
3 slepy vzorek 0,005
4 vz. 0,2mg/l 0,197
5 slepy vzorek 0,001
6 vz. 0,2mg/| 0,193
7 slepy vzorek 0,002
8 vz. 0,2mg/l 0,189
9 slepy vzorek 0,003
10 vz. 0,2mg/| 0,188
11 slepy vzorek 0,003
12 vz. 0,2mg/l 0,191
13 slepy vzorek 0,002
14 vz. 0,2mg/| 0,19
15 slepy vzorek 0,002
16 vz. 0,2mg/l 0,19
17 slepy vzorek 0,001
18 vz. 0,2mg/l 0,188
19 slepy vzorek 0,002

Vysledky nandteného realného vzorku giggavkem se pohyboval v rozmezi koncentrace
dusitarti 0,188 - 0,199 mg/l N@.Vyhodnocenim vysledku koncentraci dusitanovychtiion
bylo zjiS€no, Ze ani v jednom ffpact nedoslo k ovliveini hodnot slepého stanoveni

pozitivnim vzorkem, tedy neprokédzal se g#avy efekt (kontaminace) systémitigiroje.
Automatické nastavené promyvani davkovaciho systéne probiha mezi kazdymeépenim,
se ukazalo jako pivyhovujici.

Ovéieni panétového efektu systému - Dusitany

O slepé stanovefdvz. 0,2 mg/l

/

/
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] 0,016
% 0,014
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paradi néreni
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Graf. 3 Ovéieni pamdtového efektu davkovaci soustavy
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4.4.6 Opakovatelnost

Opakovatelnost byla provéda se vzorky pitné (VP), balené (VP-bal.), hemigdani
(Hem.) a podzemni vody (V-podz.) &éigravenymi standardy (st.) dznych koncentracich.
Ze zasobniho certifikovaného refetafho roztoku dugnani (Merk) o koncentraci 1 g/l
byly pripraveny standardni roztoky o koncentracich 2 m§/ing/l, 10 mg/l, 50 mgl/l
a 100 mg/l recénim zésobniho roztoku ddsani demineralizovanou vodou. Vzorky
a standardy jsme analyzovali opako¥&h-10 krat). Byla pouzita kalib&éai kiivka v rozsahu
2-50 mg/l. Vypaetli jsme ptimérnou hodnotu X ), sntrodatnou odchylku opakovatelnosti
(s) a varigni koeficient opakovatelnosti (v), coz je povoledderence mezi dtma
analyzami. Narérené vysledky avypoctené hodnoty jsme sestavili do tabutkg.

Tab. ¢. 8 Opakovatelnost

poradi stanoveni
1 <2| 2,09| 49,83] 101,90 25,41| 45,27| 6,88 6,08 9,89| 4,95/ 0,35 0,98
2 <2| 2,01| 47,12| 103,37 25,01| 43,90 6,76/ 6,02| 10,14 4,92 0,35 0,99
3 <2| 2,09| 46,59 101,72| 24,45| 46,01| 6,79 6,11 991 4,98/ 0,33 1,00
4 <2| 2,16| 49,99| 101,72| 24,59| 44,75/ 6,81| 6,07| 10,13| 4,97 0,32 0,98
5 <2| 2,04| 49,33| 101,72| 24,12| 44,37 6,91| 6,15 9,89| 4,95/ 0,33 1,00
6 <2| 2,08| 49,35 101,44| 24,40| 43,96| 6,92| 6,05/ 10,05 4,94 0,29 0,98
7 <2| 1,98| 49,92| 99,84| 24,67| 44,67| 6,75/ 6,10| 10,33| 4,94 0,32 0,97
8 <2| 2,03| 49,44 24,48| 42,84| 6,80| 5,94 4,90/ 0,37 1,01
9 <2 48,63 26,05| 45,27
10 <2

smérodatna

odchylka s 0,057| 1,242 1,029| 0,601| 0,933| 0,065| 0,064 0,164| 0,026/ 0,025 0,013

aritmeticky

pramér x 2,060| 48,911| 101,673 24,798| 44,559| 6,825| 6,065| 10,048| 4,944| 0,333 0,988

rozptyl s 0,003| 1,544/ 1,059| 0,361 0,870| 0,004| 0,004 0,027| 0,001| 0,001 0,000

variaéni

koeficient (v %) 2,7 2,5 1,0 2,4 2,1 0,9 1,0 1,6 0,5 7,6 14

vztazna hodnota 2 50 100 10 5

Z naméienych vysledik a vypdtenych hodnot vyplyva, Ze vatiasi koeficient
opakovatelnosti se pohybuje v rozmezi 0,5 - 7,6 Zonangrenych a vypétenych hodnot
vyplyva, Ze tizné druhy analyzovanych matric nemaji vliv stlagmost vysledk

4.4.7 Vytéznost

Ke stanoveni vyZnost byly pouzity vzorky pitnych (VP) a baleny®iP bal.) vod.
VytéZznost byla stanovenarigavkem standardu (CRM-Merck Chlalicb koncentraci 1g/l)
k redlnému vzorku vody a byla vy§tena v programu Microsoft Excel dle vzorce:
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R (%) = ( X — X2)/Xst

R % vygzZnosti

X stanovena hodnota koncentrace analytu ve vzogkidavkem standardu (obohaceny
vzorek)

Xvz Stanovena hodnota koncentrace analytu ve vzorkyib@avku standardu ippasitana
na sodet objemu vzorku afmlaného standardu

Xst hodnota koncentracgiganého standardu do vzorku

Nameiené hodnoty byly sestaveny do tabutk§.

Tab. &. 9Vytéznost chlorid na gistroji Aquakem 250

1 VP 18284+pr. 50 45,97 99,00 50 106
2 VP 18284+pr.50b 45,97 99,16 50 106
3 VP 18416+pr.10 3,41 14,32 10 109
4 VP 18416+pr.10b 3,41 14,34 10 109
5 VP 18316+pr.10 9,96 19,83 10 99
6 VP bal. | 18316+pr.10b 9,96 20,22 10 103
7 VP 18284+pr.50 45,97 99,00 50 106
8 VP 18284+pr.50b 45,97 99,16 50 106
9 VP bal. | 18321+pr.200 466,05 646,72 200 90
10 VP bal. | 18321+pr.200b 466,05 647,64 200 91
11 VP 18285+pr.20 33,02 53,07 20 100
12 VP 18285+pr.20b 33,02 53,28 20 101

Vytéznost reélnych vzortk s gidavkem standatdchloridovych iont (10 mg/l, 20 mgl/l,
50 mg/l, a 200 mg/l) se pohybovala v rozmezi 9®9 % a byla porovhavana s hodnotou
nejistoty stanoveni u chloridovych idnt ktera ¢ini 10 % (90-110 %). Z naghenych
a vypatenych hodnot vyplyva, Zeizné druhy analyzovanych matric nemaji vliv na
spravnost vysledk

4.5 Porovnani metod dle US EPA s metodami dI€SN

4.5.1 Amonné ionty - porovnani stanoveni koncentraci pona spektrofotometrie

Porovnavani koncentrace amonnych doptrobihalo pomoci spektrotometrické metody
piistrojem UV-VIS spektrofotometrem Lambdou 25 @ispojem Aquakem 250. Nairenée
hodnoty koncentraci amonnych iGnbbéma metodami, z nichZ je sestaven gta#, jsou
uvedeny v piloze¢. 4, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto vuigec. 10.
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Tab. ¢. 10 Statistické vyhodnoceni natienych hodnot amonnych idnt

Pocet vzorki 63 63
Aritmeticky pr amér 0,89 0,85
Smér. odchylka 3,07 2,97
Minimum 0,03 0,05
Maximum 24,00 23,26
Amonne ionty y = 0,0655x - 0,0074
R® = 0,9969
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Graf ¢. 4 Porovnani nagtenych hodnot koncentraci amonnych tospektrometrickymi
metodami

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou etod
Aritmeticky pimér rozdilu koncentraci 0,04

Korelani koeficient 0,9984

Parovy t-test p-hodnota 0,1303

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, balemédy ke koupani, povrchové, podzemni
a vody provozni. Celkem bylo analyzovano 125 viiorRrotoZze u &kterych z nich byly
nantiené hodnoty pod mezi detekce, ke statistickému drybceni bylo pouzito pouze
63 vzork.

Na grafuc. 4 je zobrazena zavislost vyslédidbou metod, hodnota korétdho koeficientu
je vysoka R = 0,9984. Matematicky je zavislost digha v grafu¢. 4 rovnici regresni
piimky, kdey vyjadiuje hodnoty koncentrace amonnych fomérené spektrofotometrickou
metodou dle US EPA =& vyjadiuje hodnoty koncentrace amonnych fomtétené metodou
spektrofotometrickou dI€SN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostia = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,1303
je wWtsi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stigkly vyznamny rozdil mezi
pouzitymi spektrometrickymi metodami¢benymi g@istroji UV-VIS spektrometrem Lambda
25 a Aquakem 250.
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4.5.2 Dusiénany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci iont@ chromatografie a
spektrofotometrie
Porovnavani koncentrace dérsani probihalo pomoci iontové chromatografidsfrojem
iontovym chromatografem DX 320 a frigtrojem Aquakem 250Namgtené hodnoty
koncentraci dushanovych ioni obéma metodami, z nichZ je sestaven gtaB, jsou uvedeny
v prilozec. 5, jejich statistické vyhodnoceni je shrnutouaec.11.

Tab. ¢. 11 Statistické vyhodnoceni naiienych hodnot dusnan

Pocet 66,00 66,00
Aritmeticky pr amér 8,06 8,08
Smér. odchylka 10,13 9,94
Minimum 2,29 2,11
Maximum 49,30 47,18

Dusi¢nany y= 0,278x +0,1939
R™=0,994
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Graf ¢. 5 Porovnani nagtenych hodnot koncentraci désani iontovou chromatografii a
spektrofotometrickou metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou etod

Aritmeticky praimér rozdilu koncentraci  -0,017
Korelatni koeficient 0,9970
Parovy t-test p-hodnota 0,8654

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, balenédy ke koupani a vody provozni.
Celkem bylo analyzovano 82 vzarkProtoZze u &kterych z nich byly nagfené hodnoty
pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni pgleito pouze 66 vzoik

Na grafuc. 5 je zobrazena zavislost vyslédébou metod, hodnota korétdho koeficientu
je vysoka R = 0,9970. Matematicky je zavislost digda v grafu¢. 5 rovnici regresni
piimky, kde y vyjadiuje hodnoty koncentrace duasami merené spektrofotometrickou
metodou dle US EPA a vyjadiuje hodnoty koncentrace dasani meérenych iontovou
chromatografii dl€ SN.

Pro statistické hodnoceni byl pouzit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostio = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,8654
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je wtSi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stiatly vyznamny rozdil mezi pouzitou
iontovou chromatografii #fenou pistrojem iontovym chromatografem DX 320
a fotometrickou metodou &renou pistrojem Aquakem 250.

4.5.3 Dusi¢nany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci spekifotometrie

Porovnavani koncentrace dusani probihalo pomoci spektrofotometrigigirojem UV -
VIS spektrofotometrem Lambdou 25 a figirojem Aquakem 250Namgiené hodnoty
koncentraci dugnam obéma metodami, z nichz je sestaven gra, jsou uvedeny vifloze
¢.6, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto wilab ¢. 12.

Tab. €. 12 Statistické vyhodnoceni naiienych hodnot dusnani

Pocet vzorki 70,00 70,00
Aritmeticky pr amér 12,20 11,36
Smér. odchylka 8,97 9,05
Minimum 2,69 2,11
Maximum 43,01 43,04

y = 1,0035x - 0,886

Dusi¢nany
R? = 0,9886

Koncentrace NGs" [mg/l] US EPA -
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koncentrace NQ," [mg/l] CSN-spektrofotometrie

Graf ¢. 6 Porovnani nagtenych hodnot pro dusiany spektrometrickymi metodami

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou atod
Aritmeticky primér rozdilu koncentraci 0,88

Korelaini koeficient 0,9940

Parovy t-test p-hodnota <0,001

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, balenédy ke koupani a vody provozni.
Celkem bylo analyzovano 125 vzdérkProtoze u é&kterych z nich byly nagtené hodnoty
pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni pglito pouze 63 vzoik

Na grafuc. 6 je zobrazena zavislost vyslédidbou metod, hodnota korétdho koeficientu
je vysoka R = 0,9940. Matematicky je zavislost digha v grafu¢. 6 rovnici regresni
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piimky, kdey (zavisla prominnd) vyjaduje hodnoty koncentrace désani méiené metodou
spektrofotometrickou dle US EPA x vyjadiuje hodnoty koncentrace dtisani mérené
metodou spektrofotometrickou ditSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouzit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostia = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota <0,001)
vyplyva, Ze byl zji&n statisticky vyznamny rozdil mezi pouzitymi spektretrickymi
metodami msfenymi @istroji UV-VIS spektrometr Lambda 25 a Aquakem 250.

Byla zjiS€na zavislost meziémito dwma vysledky. V piméru fotometricky analyzator
Aquakem 250 dava o 0,886 nizSi hodnoty nez spekbofetricka metoda v UV oblasti
meérena na fistroji UV-VIS spektrometr Lambda. Metoda standveéastnani v UV oblasti
je urena procisté vody — pitné, respedici vody pro hemodialyzai roztoky. Neni vhodna
pro vzorky s obsahem rozpustnych latek, coz sergidvi pii statistickém porovnani.
Korelace (koreléni koeficient 0,9940) byla vSak velmi dobra.

4.5.4 Dusitany - porovnani stanoveni koncentraci pomocipgktrofotometrie

Porovnavani koncentrace dusiigmrobihalo pomoci spektrofotometrigigirojem UV-VIS
spektrofotometrem Lambdou afigirojem Aquakem 250Nanttené hodnoty koncentraci
dusitari obdma metodami z nichz je sestaven gtfaf7, jsou uvedeny vifloze ¢ 7, jejich
statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulckS.

Tab. ¢. 13 Statistické vyhodnoceni naiienych hodnot dusitdn

Pocet 40,00 40,00
Aritmeticky pr amér 0,70 0,64
Smér. odchylka 2,48 2,19
Minimum 0,02 0,03
Maximum 14,00 12,20
Dusitany y = 0,8809x + 0,022
2 _
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Graf €. 7 Porovnani nagtenych hodnot koncentraci dusiiaspektrometrickymi metodami

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou etod
Aritmeticky pramér rozdilu koncentraci 0,062
Korelani koeficient 0,9978
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Parovy t-test p-hodnota 0,2195

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, tept@lené, vody ke koupani, povrchové,
podzemni, vody provozni. Celkem bylo analyzovanova@ki. ProtoZze u &kterych z nich
byly naméiené hodnoty pod mezi detekce, ke statistickemu diyboeni bylo pouzito pouze
40 vzork.

Na grafu ¢. 7 je zobrazena zavislost vyslédlobou metod, hodnota korétdho
koeficientu je vysoka R = 0,9978. Matematicky jevigkpst vyjadena v grafuc. 7 rovnici
regresni fimky, kdey (zavisla prominnd) vyjaduje hodnoty koncentrace dusitaméiené
spektrofotometrickou metodou dle US EPAxgnezavisla prornna) vyjadiuje hodnoty
koncentrace dusitérmetené metodou spektrofotometrickou dISN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZzit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostio = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,2195 je
vétsSi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stigily vyznamny rozdil mezi pouzitymi
spektrometrickymi metodami &renymi @istroji UV-VIS spektrometrem Lambda 25
a Aquakem 250.

4.5.5 Fosforefnany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci spakifotometrie

Porovnavani koncentrace fosfomam probihalo pomoci spektrofotometrigigirojem
UV-VIS Lambdou a fstrojem Aquakem 250. Naffené hodnoty koncentraci fosforan
obéma metodami jsou uvedeny ¥ilpze ¢. 8. Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné,
teplé, podzemni. Celkem bylo analyzovano 48 vizotk patateenich meieni neprobihala
stejna peduprava vzork, poroto byly ziskané vysledky odliSné. Z tohotowadu bylo gijato
opateni a vzorky seied nefenim zgaly filtrovat pres celul6zovy filtr (0,45um).

Z tabulky uvedené vifloze ¢. 8 vyplyva, Ze w¥tSina namfenych hodnot aima
spektrofotometrickymi metodami je pod mezi detelkceroto se vysledky nedaji statisticky

zpracovat

4.5.6 Chloridy - porovnani stanoveni koncentraci pomociitrace a spektrofotometrie

Porovnavéani koncentrace chlarigrobihalo pomoci titéani metody a spektrofotometrické
metody mdiené na fistroji Aquakem 250

Naméiené hodnoty koncentraci chloiidbéma metodami, z nichZ je sestaven graf,
jsou uvedeny viloze¢. 9, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto vulaec. 14.

Tab. ¢. 14 Statistické vyhodnoceni natienych hodnot chloriil

Analyt _ Chloridy [mg/l]
Pouzita norma CSN US EPA

metoda titrace spektrofotometrie
Pocet vzorki 56,00 56,00
Aritmeticky pr amér 130,86 131,54
Smér. Odchylka 173,13 169,90
Minimum 6,09 6,52
Maximum 750,00 747,47
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Chloridy y= (;27822;435,4759
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Graf ¢. 8 Porovnani nartenych hodnot koncentraci chlotiditraéni a spektrofotometrickou
metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou etod

Aritmeticky primér rozdilu koncentraci  -0,67
Korelani koeficient 0,9972
Parovy t-test p-hodnota 0,7034

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, tept@lené, vody ke koupani, povrchové,
podzemni a vody provozni. Celkem bylo analyzova@eZorki. ProtoZze u &kterych z nich
byly naméiené hodnoty pod mezi detekce, ke statistickemu diybeeni bylo pouzito pouze
56 vzork.

Na grafu¢.8 je zobrazena zavislost vysléddbou metod, hodnota koreéfdho koeficientu
je vysokd R = 0,9972. Matematicky je zavislost digdna v grafuc. 8 rovnici regresni
piimky, kdey vyjadiuje hodnoty koncentrace chlotidnéiené spektrofotometrickou metodou
dle US EPA « vyjadiuje hodnoty koncentrace chloiignétené titra&ni metodou dI€ SN.

Pro statistické hodnoceni byl pouzit parovy t-te&orel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostia = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,7034
vétSi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stigly vyznamny rozdil mezi pouZzitou
titracni metodou a spektrofotometrickou metodatienou na fistroji Aquakem 250.

4.5.7 Sirany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci idavé chromatografie
a spektrofotometrie
Porovnavani koncentrace sitamprobihalo pomoci iontové chromatografigispgrojem
iontovym chromatografem IONOSEP 2001 a spektrofativické metody fistrojem
Aquakem 250.
Naméiené hodnoty koncentraci sitaobéma metodami, z nichZ je sestaven gr&f jsou
uvedeny v filoze¢. 10, jejich statistické vyhodnoceni je shrnutabulcec.15.
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Tab. ¢. 15Statistické vyhodnoceni natienych hodnot siran

Pocet vzorki 42 42
Aritmeticky pr amér 44,78 45,22
Smér. odchylka 34,51 34,39
Minimum 12,20 12,59
Maximum 172,00 178,24
Sirany y= 1,0026x - 1,5339
R® = 0,9608
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Graf ¢&. 9Porovnani nagtenych hodnot koncentraci sitaiontovou chromatografii a
spektrofotometrickou metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou atod

Aritmeticky primér rozdilu koncentraci  -0,44
Korelaini koeficient 0,9970
Parovy t-test p-hodnota 0,2712

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, tept@lené, vody ke koupani, povrchové,
podzemni, vody provozni a vodiedici pro hemodialyzu. U prvnich é&eni doSlo
k opakovanému pouziti oplachnutych a vysuSenychkex@cich kyvet, které mohly apobit
nékteré z ojedidlych zvySenych hodnot koncentraciéini. Z tabulky i ze statistického
zpracovani byla vypudta neteni, ktera byla provedena u podzemnich vod, proteb®slo
ke stejné fedupra¥ vzorka (vzorky pro Aquakem 250 nebyly filtrovany).

Celkem bylo analyzovano 44 vzarkProtoZze u dvou z nich byly n&ené hodnoty pod
mezi detekce, nebyly pouzity ke statistickému vytamni.

Na grafuc. 9 je zobrazena zavislost vyslédbou metod, hodnota korétdho koeficientu
je vysoka R = 0,9970. Matematicky je zavislost digda v grafu¢. 9 rovnici regresni
piimky, kdey vyjadtuje hodnoty koncentrace sifaméiené spektrofotometrickou metodou
dle US EPA ax vyjadiuje hodnoty koncentrace sifarmérené metodou iontové
chromatografie dI€SN.



Pro statistické hodnoceni byl pouzit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostia = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,2712
je wtSi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stiatly vyznamny rozdil mezi pouzitou
iontovou chromatografii #fenou pistrojem iontovym chromatografem IONOSEP 2001
a fotometrickou metodou &fenou gistrojem Aquakem 250.

4.5.8 Sirany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci kaldéirni izotachoforézy a
spektrofotometrie
Porovnavani koncentrace sitaprobihalo pomoci kapilarni izotachoforézyisprojem
izotachoforetickym analyzatorem DX 320 &strojem Aquakem 250. Naffené hodnoty
koncentraci siranobéma metodami, z nichZz je sestaven gfdf0, jsou uvedeny vifloze
¢. 11, jejich statistické vyhodnoceni je shrnutolwiaec.16

Tab. ¢. 16 Statistické vyhodnoceni natienych hodnot sira@n

Pocet vzork G 11 11

Aritmeticky pr Gmér 102,48 99,59
Smér. odchylka 79,28 78,01
Minimum 23,40 21,35
Maximum 240,00 238,00

Sirany y = 0,9821x - 1,0574
R? = 0,963
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Graf €. 10 Porovnani nagfenych hodnot koncentraci sitekapilarni izotachoforézou a
spektrofotometrickou metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou etod
Aritmeticky pramér rozdilu koncentraci 2,89

Korelani koeficient 0,9981

Parovy t-test p-hodnota 0,0827
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Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, tept@lené, vody ke koupani, povrchové,
podzemni, vody provozni a vodiedici pro hemodialyzu. Celkem bylo analyzovano
11 vzorki. Ztabulky i ze statistického zpracovani byla \§fpoa meieni, kterd byla
provedena u podzemnich vod, protoZze nedoSlo keéstgpdupra¥ vzorki (vzorky pro
Aquakem 250 nebyly filtrovany).

Na grafu ¢. 10 je zobrazena zavislost vyslédiobou metod, hodnota korétdho
koeficientu je vysoka R = 0,9981. Matematicky jeigtst vyjadena v grafwe. 10 rovnici
regresni imky, kdey vyjadtuje hodnoty koncentrace sifamérené spektrofotometrii dle US
EPA ax vyjadiuje hodnoty koncentracedtenych kapilarni izotachoforézou diSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouzit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostia = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,0827
je Vétsi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stiatty vyznamny rozdil mezi pouzitou
kapilarni izotachoforézou &wenou pistrojem izotachoforetickym analyzatorem DX-320
a fotometrickou metodou Aquakem 250.

4.5.9 Alkalita - porovnéni stanoveni koncentraci pomociitrace a spektrometrie

Porovnavani koncentrace alkality probihalo titiametodou a spektrometrickou metodou
piistrojem Aquakem 250Nanmetené hodnoty koncentraci alkality @ba metodami, z nichz
je sestaven graf.11, jsou uvedeny vifloze ¢. 12, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto
v tabulcec. 17.

Tab. ¢. 17 Statistické vyhodnoceni naiienych hodnot koncentraci alkality

Pocet vzorki 52,00 52,00
Aritmeticky pr amér 4,81 4,76
Smér. odchylka 2,37 2,21
Minimum 1,70 2,06
Maximum 16,00 14,67
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Alkalita y = 0,9208x + 0,3287
R*=0,9719
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Graf ¢. 11Porovnani nagienych hodnot koncentraci alkality tiérd a spektrofotometrickou
metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou etod

Aritmeticky primér rozdilu koncentraci 0,05
Korelatni koeficient 0,9859
Parovy t-test p-hodnota 0,3567

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, tept@lené, vody ke koupani, povrchové,
podzemni, vody provozni a vodiedici pro hemodialyzu. Celkem bylo analyzovano
50 vzorki.

Na grafu ¢.11 je zobrazena zavislost vyslédlobou metod, hodnota koreérdho
koeficientu je vysokd R = 0,9859. Matematicky jeiglst vyjadena v grafuc. 11 rovnici
regresni imky, kdey vyjadituje hodnoty koncentrace alkalityébené spektrofotometrickou
metodou dle US EPA avyjadiuje hodnoty koncentrace alkalityéhené titr&ni metodou dle
CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-eestorel&ni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladinvyznamnostia = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,3567
je Wetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze neni stiaky vyznamny rozdil mezi pouZzitou
titracni metodou a fotometrickou metodou Aquakem 250.
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5 ZAVER

V diplomové préci byly porovnavany vysledky stanoivevybranych ukazatél
pouzivanych v analyze vod podle normovanych mett®N, CSN EN, CSN I1SO, TNV)
pomoci UV-VIS spektrofotometru Lambda, iontového rothatografu DX 320,
izotachoforetického analyzatoru IONOSEP 2001 actitr s vysledky, které byly nagheny
na novém fotometrickém analyzatoru Aquakem 250,zisajiciho ke stanoveni principu
metod podle US EPA. Tatodifeni byla provaéha za delem owteni spravnosti ziskanych
vysledii analyzy vod na novén¥igtroji v souvislosti s jeho uvedenim do provozu.

Teoretickacast diplomové prace jeémovana vod, jejimu rozaleni a vlastnostem, dale
legislativnim poZadavkn na jeji jakost. V za&ru teoretickéasti je popsan novy analyzéator
Aquakem 250, ktery byl g&zen do chemické labord® Zdravotniho Ustavu se sidlem
v Ostra¥, a postup validace. ProtoZe valida proces je velmi obséahly a néany, byly
V praci popsany jendktere jehocasti. BEhem validace se ukazalo, Z& pouZiti @istroje je
nutné klast naroky néistotu prostedi, spatebniho materialu gdici vody. Bhem kontroly
stability slepého stanoveni se vyskytly ojetinnalezy vyssSi koncentrace analyhad nami
pouzivanou mez detekce), které mohly bylisgibeny opakovanpouzitymi by umytymi
a vysuSenymi vzorkovacimi kyvetami. Zdrojem odchylenohl byt i lidsky faktor,
jednorazové rici kyvety a manipulace s nimi. Vliv stalogtnidel se projevil pi stanoveni
vytéZznosti u standardu alkality. ZvySené hodnoty kotreee alkality byly narené pouze
u stanoveni provadych s pouzitim¢inidla starSiho 24 hodin. Pro vyleeni nepesnych
a odlehlych vysledk se pouzivaiptomto stanovendinidlo pfipravené v den gteni.

Naopak na nastené hodnoty a ziskané vysledky rdamvliv zmeéna ¢asu (inkubace
u amonnych iorif), ani uchovani vzork v riznych odigrnych vzorkovnicich (plast a sklo)
a neprokdzal se ani pétovy efekt davkovaci soustavyfigtroje. Z namirenych a
vypoctenych hodnot opakovatelnosti vyplynulo, ené druhy analyzovanych matric néygn
vliv na pglesnost vysledk Fi vypoctu vyteZznosti se zjistilo, Ze natifené a vypoétené
hodnoty nemaji vliv na spravnost vyslédk

V druhé ¢asti diplomové prace byly porovnavany spektrofotoitkeé metody analyzy
vody, na jejimZz principu pracuje analyzator Aquak@s0 s o¥renymi metodami podle
platné legislativy. O&eni bylo provedeno na sedmi vybranych ukazatebohonné ionty,
dusknany, dusitany, fosfot@any, chloridy, sirany a alkalita.

K jednotlivym porovndnim byl pouZitieny paet vzorki, nejmér jich bylo pouZito
pii stanoveni sirain (11 vzorki vod) a nejvice  stanoveni amonnych iant(125 vzork
vod).

VSechny ziskané hodnotyéheni byly zpracovany statisticky a graficky. K vymadeni
laboratornich vysledk obou metod byla pouZita popisné statistika (aeitoky piimer,
aritmeticky pamér rozdili koncentraci, s#rodatnd odchylka, minimalni a maximalni
hodnota). Shoda vysledlobou metod byla testovana parovym t-testem, kéméla regresni
analyzou na hladivyznamnostia =0,05. Pro vyhodnoceni vysleidlyl pouzit software
Microsoft Excel.

Do vyhodnoceni ve vSechtipadech nebyla zahrnutaéiani, jejichz narfené hodnoty
koncentraci byly pod meze detekdésfuSnych analyt

Pti stanoveni koncentraci fosféream byla grevazna wtSina néeni pod nami uvashou
mezi detekce (0,3 mg/l), proto tat@ieni nebyla ani statisticky ani graficky zpracovana.
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Pfi vyhodnoceni nagtenych hodnot koncentraci désanm spektrometrickou metodou
na obou pistrojich byl zjiSén statisticky vyznamny rozdil mezi &ba sadami vysledk
Pouzitda UV metoda je tené pro analyzdisté vody, neni vSak vhodna pro analyzu viaork
vody s obsahem rozpustnych latek. Kotelkoeficient vySel 0,9940.

U v8ech ostatnich stanoveni vysly hodnoty parovétestu p-hodnoty &tSi nez hladina
vyznamnosti, Zehoz vyplyva, Ze nebyl statisticky vyznamny rozdilezi ziskanymi
vysledky.

Validaci bylo potvrzeno, Zefipanalyze vody poskytuje analyzator Aquakem 250edksy
meieni, které jsou srovnatelné s vysledky ziskanymn@a owienych metod dle platné
legislativy. Proto Ize fistroj vyuzivat ke stanoveni vSech vybranych patemglkality,
amonnych iont, dusitar, dustnani, fosfor&nani, chloridi a siraii) ve vSech testovanych
matricich (voda pitnd, tepla, balena, voda ke kaupgdovrchova, podzemni, provozni a voda
fedici pro hemodialyzu).

Po akreditaci uvedenych metod byl tenttsiroj uveden do provozu aced se pravidelé
pouzivat. Zavedeni novéhorigtroje do provozu laborat prispélo ke zkraceni doby
provadnych analyz vody tim, Zefistroj umo#iuje provést az 250 &eni za hodinu, pracuje
s minimalnimi objemy vzork a ¢inidel (ul) a dokaze provést saiimou analyzu trznych
ukazatel. Tento pistroj prispel k zefektivreni prace v laborato

Vzhledem k vySe uvedenymivbdim je vyuzivani automatickych spektrofotontiespolu
se zvySenim efektivity ffjma a chod vzorki (ozn&ovani c¢arovymi kody) cestou
k automatizaci laboratornich analyz, ktendspiva k eliminaci chyb zZisobenych lidskym
faktorem. Laboratorni pracovnik se zkuSenostmi nédablasti analyz ma vSak své
nezangnitelné misto fi interpretaci naenych dat, f méfeni netypickych vzork a i
zavadni a validaci novych metod.
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOL U

cr

CSN

CSN ISO
CSN EN
CSN EN ISO

DH

US EPA
Hem.
CHSKun
ITP

ISO

IC

KNK
KNK 45
MD

MH
NMH
NOs’
NO,
Obr.
PO~
poradi st.
Sb.
Sm.odch
st.

SO
szU
Tab.

uv

vko
UVv-VvIS
V bal.
VP-bal. sycena
V-povrch.
V-podz.
VP

VT

VZ.

¢. vzorku
ZNK

a

a
b
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chloridy
Ceska statni norma
Mezinarodni norma ISO, zavedena do soust&N
Evropska norma, zavedena do soust:siyf
Mezinarodni norma ISGigpzata do soustavy EN a zavedena do
soustavyCSN
doporiena hodnota
Enviromental Protection Agency (USA)
voddedici pro hemodialyzu
chemicka spoeba kysliku manganistanem
izotachoforéza
Mezinarodni organizace pro normalizaci
iontova chromatografie
kyselinova neutralizani kapacita (alkalita)
kyselinova (neutralizai) kapacita (do pH = 4,5)
mez detekce
mezni hodnota
nejvyssi mezni hodnota
dusénany
dusitany
obréazek
fosfor&nany
péadi stanoveni
shirky
srrodatné odchylka
standard
sirany
Statni zdravotni Ustav
tabulka
ultrafialové zéeni
voda koupaci
ultrafialové a viditelné zé&ni
voda balen&a
voda balena sycena
voda povrchova
voda podzemni
voda pitna
voda tepla
vzorek
¢islo vzorku
zasadova (neutraligai) kapacita
hladina vyznamnosti
absolutnélen
regresni koeficient



TDI< 0 < X
NO

nezavisle progmnou
zavisle prornnou
praimérna hodnota
sné¢rodatna odchylka
varigni koeficient
nulova hypotéza
koeficient determinace
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8 SEZNAM PRILOH

Priloha¢. 1 Zatizeni na Upravu destilované vody Milli-Q PLUS 186r. 14 (MILLIPORE,

Piiloha ¢&.

Piiloha ¢&.

Piiloha ¢&.

Ptiloha ¢&.

Piiloha ¢&.

Ptiloha ¢&.

Ptiloha ¢&.

Francie)
Identifikace zdraj nejistot — Ishikawirv diagram
Validani protokol amonnych iofit

Porovnani amonnych iantCSN-fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda
25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani dugnani: CSN - iontova chromatografie (lontovy chromatograf
DX 320) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovnéni dugham: SOP - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25)
a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani dusitan CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25) a

US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani fosforgnani: CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotometr Lambda
25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

P¥iloha¢. 9 Porovnani chloriél: CSN - titrasné a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

P¥iloha ¢. 10 Porovnani sirain CSN — iontova chromatografie (lontovy chromatograf D

320) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

Priloha €. 11 Porovnani siran SOP — kapilarni izotachoforéza ITP - (izotachefimky

analyzator IONOSEP 2001) a US EPA - fotometriey&cem 250)

Priloha ¢. 12 Porovnani Alkality:CSN- titrasné a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)
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8.1 PRILOHY

Priloha ¢. 1 Zatizeni na Upravu destilované vody Milli-Q PLUS 18b6y. 14 (MILLIPORE,
Francig

-79-



Priloha ¢. 2 Identifikace zdra) nejistot — Ishikaviiv diagram picin a nasledi pro

stanoveni iorit ve vzorcich vod
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Piiloha ¢. 3 Validatni protokol amonnych iofit

Zdravotni ustav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratofi

VALIDACNi PROTOKOL

ANALYT amonné ionty
METODA fotometrie
Pfedpis SOP 148
; Materialy firmy Labmedics ~ aplikaéni list - Method
Zdrojmelody 1.D AMMDIC, vydéni &. 2 ze dne 1.1.2006
Odborny garant Ing. Jana Kantorova, Ing. Jitka Kohutova

Poznamky k metodé:

Stanoveni amonnych iontd automatickym fotometrem Aquakem - KONELAB Aqua firmy THERMO.

Amonné ionty - fotometrie s chlornanovymi ionty za vzniku monochloraminu, ktery reaguje se
salicilanovymi ionty v pfitomnosti nitroprussidu sodného v prostfedi pH 12,6 — méfeno pfi vinové déice
660 nm — rozdil od CSN IS0 7150-1 je pouze v dob# inkubace roztoku (ESN — inkubaéni doba 60 minut,
Aquakem 10 minut). Zda je doba inkubace postaéujici je ovéfeno validaci.

Pro stanoveni Ize vyuZit komeréné dodavané chemikalie firmy Labmedics — AMM1, AMM2

VALIDACNIi PARAMETRY

PARAMETR

VYHODNOCENI

SELEKTIVITA (rusivé vlivy)
(zplsob ziskani pokladl k selektivité, zdroje, uréeni)

Rusivy vliv hoféiku — maskovano citronanem
trisodnym

Stanoveni mohou rusit barva, zakal a nerozpusténé
latky obsazené ve vzorku

ROZSAH
(zplsob zjisténi)

1. Z aplikaéniho listu - do 75 mgt/i
2. zKK(0,02-0,5mgll

3. zKK({0,02-1,0 mg/l)

4, zKK(1,0-8,3 mg/l)

CITLIVOST
(zplsob zjisténi)

Vyjadiena jako smérnice kalibraéni kfivky

LINEARITA
(zpUsob zjisténi)

z KK -do 8,3 mgl/l

MEZ DETEKCE
(zplOsob zjisténi)

0,05 mg/l -podlebodu1,2a3

z kalibraéni kfivky

z analyz slepého vzorku

o Il b

2z analyz standard s velmi nizkym obsahem
analytu

4. pomérem signalu k Sumu

Strana 1 (celkem 4)
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Zdravotni (istav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych iaboratof{

PARAMETR VYHODNOCENI
MEZ STANOVITELNOSTI
(zplsob zjistén’) -
KVALIFIKOVANY ODHAD NEJISTOTY 10%
(]

KALIBRACE (jako pfiloha)

1. typ — linearni, nelinearni, v jednom bodé&, na vnitini st.,
na vnéjsi st.

2. vyhodnoceni — ADSTAT, pfistroj, jiny software

e Linearni
* vnéjsi standard

+« vyhodnocena pfistrojem i pomoci programu
QCExpert

SPRAVNOST

CRM

( typ + koncentrace, jako pfiloha)

Standardni roztok o koncentraci 0,5 a 5 mg/l

vysledek + vyhodnocenl (jako pfiloha)

* RD v LIMS - zatim nejsou hodnoty
« Spravnost — validatni data

VYTEZNOST
(typ vzorku, pfidavek) - jako pfiloha

13 vzorki, pramér 101% [ 85%- 122%)]

7 vzorkt na MD pramér 139% [ 117%- 165%)]

POROVNANI S JINOU LABORATORI
(tatéz metoda) — jako pfiloha

MPZ
(jako pfiloha)

CsLab

PRESNOST

opakovatelnost
(koncentra&ni hladiny, variaéni koeficient opakovatelnosti):

Voda pitna (0,07 mg/l - 8,1%), (0,3mg/l - 2,2%),
(0,5 mg/l — 0,4%), (0,4 mg/l — 0,5%)

Voda podzemni (2,6 mg/l — 0,9%)
Voda balena (0,33 mg/l - 1,6%)
Voda odpadni filtrovana (25mg/l) — 0,6%;
Standardni roztok (0,03 mg/l) - 12,4%
Standardni roztok (0,05 mg/l) — 8,7%; 3,5%;
Standardni roztok (0,5 mg/l) - 1,7%; 1,2%
Standardni roztok (0,1 mg/l) — 5%
Standardni roztok (1,0 mg/l) — 0,5%; 0,3%
Standardni roztok (4,0 mg/l) - 0,5%; 1,0%
Standardni roztok (8,0mg/l) - 0,6%
Standardni roztok (10 mg/l) - 0,5%
Standardni roztok (25 mg/l) - 0,4%

duplicitni vzorky
(RSD) - jako pfiloha

S kaZzdou sérii vzorkii— RD v LIMS

Primérna hodnota rozdil/primér z 4 vz. nad MD je
do 4%

reprodukovatelnost
1. z MPZ - jako pfiloha

Z MPZ — zatim neni k dispozici
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Zdravotni ustav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratof{

PARAMETR ' VYHODNOCENI

2. z Horwitzova vztahu

REGULACNI DIAGRAMY '

typ pouzitého diagramu 1. praméru

2. individualnich hodnot

3. duplicitni vzorky

4 .- jiny typ — slepé stanoveni

Poznamky:

1. amonné ionty-AQUAKEM-vytéZnost — vytéZnost standardniho roztoku v %

2. amonné ionty-AQUAKEM-duplic. — vyjadieno jako rozdilfprimér
amonné ionty-AQUAKEM-blank — milli voda na za&atku i na konci denniho méfeni — kontrola stability
systému

POUZIVANE CRM, RM, INTERNI STANDARDY '

(firma, typ, matrice, certifikat)

Pouzivané referenéni materidly jsou zavedeny v LIMS v&etné certifikatl

e Roztok NH," - 1000 mg/i Astasol — Analytika nebo ekvivalent — pfiprava roztoku pro kalibraéni
kfivku

+ Roztok NH," - 1000 mg/l Merck nebo ekvivalent — roztok pro regulaéni diagram do LIMS

Zavér validace: (valido;fano co, co vyhovuje, pro jaky typ materiaiu a matrice)
Metoda je validovana dle vy$e uvedenych parametr( pro stanoveni amonnych iontl ve vodé pitné, teplé,

balené, vodé ke koupani, povrchové, podzemni, ve vadé provozni a vodé fedici pro hemodialyzu a
vyhovuje zamyslenému pouZiti

PROHLASENI:

CHL prohlauje, 2e metoda definovana vy3e uvedenym pfedpisem (norma, SOP) vyhovuje poZadovanym
t&elim uvedenym v zavéru validace a pouzivani v laboratofi.

[ Schvalil: Ing. Viadimira Némcova i i | Datum: 17.4.2008

L

Strana 3 (celkem 4)
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Zdravotni astav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratofi

AKTUALIZACE:
&&st druh zmény datum autorizace
Ptilohy:
1. identifikace nejistot
2. kvantifikace nejistot
3. valida&ni data (spravnost, opakovatelnost, &as inkubace)
4. kalibraéni kfivky
5. algoritmus metody (,,definice testu®)
6. aplikaéni listy firmy Labmedics
7. certifikaty komerénich €inidel
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Priloha

W

& 4 Porovnani amonnych iaint CSN-fotometrie (UV-VIS spektrofotomer
Lambda 25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 7004 | VP 0,35 0,36 | -0,01 46 10661 | VP 0,08 0,14 | -0,06
2 7076 | VP 0,29 0,25 0,04 47 10667 | VP <0,03 0,07 -

3 7012 | V-podz. 0,03 <0,05 - 48 10668 | VP <0,03 0,07 -

4 7013 | V-podz. 0,06 <0,05 - 49 10669 | VP <0,03 0,07 -

7 7022 | V-podz. 0,06 <0,05 - 51 10847 | VP <0,03 0,06 -

9 7024 | V-podz. 0,67 0,82 -0,15 52 10949 | VP <0,03 0,07 -

10 7025 | V-podz. 0,48 092| -0,44 53 10961 | VP <0,03 0,06 -

12 7027 | V-podz. 1,10 0,61 0,49 54 11010 | VP 0,42 0,42 0,00
13 7131 | V-podz. <0,03 0,06 - 55 10945 | vko 0,47 0,53 | -0,06
14 7146 | V-podz. 0,22 0,24| -0,02 56 10960 | VP 0,32 0,29 0,03
15 7149 | V-podz. 1,90 <0,05 - 57 11851 | VP 0,11 0,14 | -0,03
16 7150 | V-podz. 2,00 <0,05 - 58 11852 | VP 0,10 0,16 | -0,06
17 7153 | V-podz. 0,42 0,42 0,00 59 12246 | VP 0,46 0,53| -0,07
18 8700 | vko <0,03 0,05 - 60 12468 | VP 0,25 0,23 0,02
19 8719 | vko <0,03 <0,05 - 61 12535 | VP 0,11 0,12| -0,01
20 8740 | vko <0,03 0,09 - 62 12547 | VP 0,13 0,13 0,00
21 8749 | vko <0,03 <0,05 - 63 12548 | VP 0,13 0,13| -0,01
22 8570 | vko 0,03 0,07| -0,04 64 12463 | VP 0,13 0,13 0,00
23 8677 | vko 0,04 0,09| -0,04 65 12464 | VP 0,14 0,13 0,01
24 8685 | vko 0,08 0,11| -0,03 66 12468 | VP 0,33 0,30 0,03
25 8911 | vko 0,16 0,16 0,00 67 12468 | VP 0,33 0,30 0,03
26 8693 | VP <0,03 <0,05 - 68 12468 | VP 0,25 0,21 0,04
27 9502 | VP 0,34 0,33 0,01 69 12535 | VP 0,36 0,37 | -0,01
28 9554 | vko 0,15 0,17 | -0,02 70 12547 | VP 0,45 0,38 0,07
29 9489 | vko 0,28 0,27 0,01 71 12463 | VP 0,44 0,38 0,06
30 9605 | VP <0,03 0,08 - 72 12548 | VP 0,39 0,38 0,01
31 9616 | VP <0,03 <0,05 - 73 12630 | VP 0,48 0,37 0,11
32 9621 | VP <0,03 <0,05 - 74 12464 | VP 0,07 0,07 0,00
33 9597 | vko <0,03 0,06 - 75 12535 | VP 0,08 0,08 0,00
34 9598 | vko <0,03 <0,05 - 76 12630 | VP 0,09 0,08 0,00
35 9892 | vko 0,06 0,08| -0,02 7 12547 | VP 0,06 0,08 | -0,02
36 10068 | VP 0,06 0,07| -0,01 78 12463 | VP 0,07 0,08| -0,01
37 9760 | vko 24,00 23,26 0,74 79 12468 | VP 0,31 0,28 0,03
38 10068 | VP 0,06 0,05 0,01 80 12548 | VP 0,08 0,10 | -0,02
39 10398 | VP <0,03 <0,05 - 81 12468 | vko 0,25 0,21 0,04
40 10418 | VP <0,03 <0,05 - 82 12875 | VP 0,38 0,29 0,09
41 10443 | VP <0,03 <0,05 - 83 12948 | VP <0,030 <0,05 -

42 10446 | VP <0,03 <0,05 - 84 12961 | VP <0,030 <0,05 -

43 10494 | VP <0,03 <0,05 - 85 12963 | VP <0,030 <0,05 -

44 10495 | VP 0,04 0,06 | -0,02 86 12964 | VP <0,030 <0,05 -

45 9503 | VP <0,03 <0,05 87 12965 | VP <0,030 <0,05 -
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Priloha & 4 Porovnani amonnych ioitt CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer

Lambda 25) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

88 12967 | VP <0,030 <0,05 107 13549 | VP <0,030 <0,05 -

89 12964 | VP <0,030 <0,05 108 13560 | VP <0,030 <0,05 -

90 13053 | VP <0,030 <0,05 109 13567 | VP <0,030 <0,05 -

91 13056 | VP <0,030 <0,05 110 14570 | vko 0,06 0,06 0,00
92 13131 | VP <0,030 <0,05 111 14578 | vko <0,030 <0,05 -

93 13145 | VP <0,030 <0,05 112 15000 | vko 1,47 1,37 0,10
94 13148 | VP <0,030 <0,05 113 1600 | VP 1,03 0,96 0,07
95 13149 | VP <0,030 <0,05 114 1600 | VP 0,50 0551 -0,01
96 13408 | VP <0,030 <0,05 115 17112 | V-podz. 0,59 0,57 0,02
97 13410 | VP <0,030 <0,05 116 17113 | V-podz. 4,10 4,56 | -0,46
98 13413 | VP <0,030 <0,05 117 17114 | V-podz. 0,10 0,08 0,02
99 13274 | VP <0,030 <0,05 118 17115 | V-podz. 0,06 <0,05 -

100 13507 | vko <0,030 <0,05 119 17116 | V-podz. 0,16 0,14 0,02
101 13494 | VP <0,030 <0,05 120 17117 | V-podz. 1,61 1,42 0,19
102 13500 | VP <0,030 <0,05 121 17118 | V-podz. 0,43 0,44| -0,01
103 13509 | VP <0,030 <0,05 122 17119 | V-podz. 3,37 2,50 0,87
104 13510 | VP <0,030 <0,05 123 17121 | V-podz. 0,41 0,43| -0,01
105 13518 | VP <0,030 <0,05 124 17122 | V-podz. 2,79 2,29 0,50
106 13547 | VP <0,030 <0,05 125 17124 | V-podz. 3,27 2,86 0,41
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Priloha €. 5 Porovnani dugham: CSN - iontova chromatografie (lontovy chromatograf
DX 320) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 7004 VP-bal. 0,73 <2 - 42 12463 VP 5,72 6,07 -0,35
2 7076 VP 0,63 <2 - 43 12252 VP 5,81 6,17| -0,36
3 8429 VP 3,09 3,93| -0,85 44 12464 VP 6,04 6,57| -0,53
4 8469 VP 36,8( 35,22| 1,58 45 12481 VP 6,64 7,13| -0,49
5 9616 VP 12,80 16,60/ -3,80 46 12246 VP 10,10 10,90| -0,80
6 9605 VP 42,24 4481| -2,61 47 12468 VP 0,51 <2 -
7 9621 VP 0,96 <2 - 48 12535 VP 2,43 2,29 0,14
8 10065 | VP 2,69 2,32| 0,36 49 12463 VP 5,72 5,79 -0,07
9 10065 | VP 2,69 2,32| 0,36 50 12464 VP 6,04 6,18 -0,14
10 10071 | VP 2,66 252 0,14 51 12468 VP 0,51 <2 -
11 10068 | VP 0,94 <2 - 52 12878 VP 2,94 2,77 0,17
12 10068 | VP 0,94 <2 - 53 12879 VP 2,85 2,88 -0,03
13 10071 | VP 2,66 252 0,14 54 12880 VP 4,23 3,95 0,29
14 10102 | VP 2,70 2,77 -0,07 55 12630 VP 6,24 597 0,29
15 10418 | VP 4,09 420 -0,11 56 12773 VP 6,10 599 0,11
16 10444 | VP 5,49 574| -0,25 57 12464 VP 6,04 6,11 -0,07
17 10445 | VP 5,73 5,82| -0,09 58 12804 VP 7,51 6,84 0,67
18 10442 | VP 5,6( 591| -0,31 59 12468 VP 0,51 <2 -
19 10441 | VP 5,70 592| -0,22 60 12876 VP 1,75 <2 -
20 10434 | VP 6,49 6,79 -0,30 61 st. 20 standard 20,93 20,65 0,18
21 10443 | VP 7,16 7,54 -0,38 62 13131 VP 2,45 2,34 0,11
22 10398 | VP 49,3( 47,18 212 63 13145 VP 2,47 2,44| 0,03
23 10068 | VP 0,94 <2 - 64 13148 VP 2,44 2,47 -0,07
24 10669 | VP 2,46 2,58 -0,12 65 13149 VP 2,74 2,72| 0,02
25 10668 | VP 2,49 2,60 -0,11 66 12964 VP 3,83 3,79 0,04
26 10949 | VP 2,65 2,64 0,01 67 12948 VP 6,07 6,11 -0,04
27 10667 | VP 2,48 2,64 -0,16 68 12961 VP 6,62 6,68 -0,06
28 10961 | VP 5,94 579| 0,15 69 12967 VP 7,19 7,28/ -0,09
29 10847 | VP 7,10 7,473| -0,373 70 12967 VP 7,19 7,43 -0,24
30 11010 | VP 0,82 <2 - 71 12965 VP 7,21 7,44 -0,17
31 10661 | VP 0,54 <2 - 72 12965 VP 7,21 759 -0,32
32 10741 | VP 0,99 <2 - 73 13560 VP 2,29 2,11 0,18
33 10945 | vko 3,60 2,32| 1,28 74 13500 VP 2,37 2,27 0,10
34 11345 | VP 2,67 3,12| -0,45 75 13547 VP 2,64 2,54 0,11
35 11371 | VP 6,51 6,66 -0,15 76 13152 VP 2,64 2,68 0,00
36 11372 | VP 7,59 7,63| -0,05 77 13509 VP 3,00 2,92| 0,08
37 11347 | VP 32,74 31,34 1,36 78 13510 VP 2,94 2,93 0,01
38 11301 | VP 33,34 31,73| 1,58 79 13518 VP 3,24 3,26 -0,02
39 11303 | VP 33,6( 31,76] 1,84 80 13494 VP 5,05 5,06| -0,01
40 11010 | VP 0,82 <2 - 81 13549 VP 6,02 6,29 -0,27
41 10960 | VP 2,27 <2 - 82 13567 VP 1,49 <2 -
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Priloha ¢. 6 Porovnani dugnani: SOP - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambdg 25
US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 2741 | VP 2,69 2,55 0,13 37 4348 | vko 39,33 38,26 1,07
2 2775 | VP 43,01 43,04 | -0,03 38 4352 | vko 41,65 41,72 -0,07
3 3016 | vko 10,27 7,81 2,46 39 4470 | vko 8,29 7,27 1,02
4 3011 | vko 10,66 8,57 2,09 40 4450 | vko 7,66 7,65 0,01
5 2960 | VP 0,53 <2 - 41 4491 | vko 8,24 7,70 0,54
6 2959 | VP 0,42 <2 - 42 4477 | vko 7,97 7,86 0,11
7 3251 | vko 3,02 2,11 0,91 43 4446 | vko 9,66 8,26 1,40
8 3250 | vko 5,10 3,10 2,00 44 4451 | vko 8,62 8,29 0,33
9 2957 | VP 4,62 4,25 0,38 45 4421 | vko 8,48 8,36 0,12
10 2958 | VP 4,88 4,42 0,46 46 4448 | vko 8,81 8,44 0,37
11 3237 | vko 8,38 6,91 1,47 47 4495-2 | vko 8,95 8,50 0,45
12 3258 | vko 8,18 6,97 1,22 48 4495-1 | vko 8,62 8,52 0,10
13 3246 | vko 15,66 14,28 1,38 49 4453 | vko 11,44 9,58 1,86
14 3223 | vko 18,29 15,80 2,49 50 4472 | vko 7,79 9,77 | -1,98
15 3227 | vko 17,74 16,08 1,67 51 4424 | vko 12,58 12,96 | -0,38
16 3569 | vko 5,24 3,24 2,00 52 4423 | vko 12,74 13,21 | -0,47
17 3570 | vko 5,04 3,25 1,79 53 5419-1 | VP 3,00 4,07 | -1,07
18 3565 | vko 4,77 3,28 1,49 54 5410-1 | VP 4,00 493 | -0,93
19 3563 | vko 6,12 4,03 2,09 55 5356 | vko 7,80 7,29 0,51
20 3628 | VP 7,67 5,58 2,09 56 5179-1 | VP 23,60 23,95| -0,35
21 3661 | vko 8,92 6,55 2,37 57 13917 | vko 12,00 14,00 | -2,00
22 3655 | vko 9,00 6,97 2,03 58 14578 | vko 23,00 22,37 0,63
23 3660 | vko 8,52 7,10 1,42 59 14570 | vko 25,00 22,75 2,25
24 4323 | vko 4,20 3,45 0,75 60 17079 | vko 2,83 2,42 0,41
25 4322 | vko 4,50 3,74 0,76 61 17241 | vko 2,95 2,71 0,24
26 4370 | vko 7,65 6,05 1,60 62 17260 | vko 8,13 6,94 1,19
27 4373 | VP 7,25 6,40 0,85 63 17082 | vko 7,78 6,94 0,84
28 4362 | vko 8,98 7,91 1,07 64 17262 | vko 8,32 7,25 1,07
29 4367 | vko 8,88 7,94 0,94 65 17276 | Cslab 13,22 12,93 0,29
30 4363 | vko 8,94 7,95 0,99 66 17337 | vko 10,51 9,30 1,21
31 4369 | vko 9,45 8,30 1,15 67 17345 | vko 15,60 14,79 0,81
32 4372 | vko 10,55 9,13 1,42 68 17349 | vko 15,78 15,05 0,73
33 4354 | vko 18,10 17,37 0,73 69 17338 | vko 16,32 15,36 0,96
34 4358 | vko 20,94 19,87 1,07 70 17340 | vko 19,33 18,02 1,31
35 4374 | vko 29,30 28,81 0,49 71 17351 | vko 19,98 18,16 1,82
36 4378 | vko 27,85 28,85| -1,00 72 17354 | vko 29,99 28,04 1,95
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Piiloha €.7 Porovnani dusitan CSN- fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25) a
US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 VP-bal. | 5714 0,09 0,12 | -0,03 25 VP 12630 0,04 0,04| -0,01
2 VP 10065 <0,02 <0,02 - 26 VT 12547 0,04 0,05 0,00
3 VP 10068 0,16 0,16 | -0,01 27 VP 12464 0,04 0,05 0,00
4 VP 10497 <0,02 <0,02 - 28 VT 12535 0,05 0,05| -0,01
5 VP 10497 <0,02 <0,02 - 29 VP 12463 0,04 0,05| -0,01
6 VP-bal. |11010 <0,02 0,02 - 30 VP 12468 0,05 0,04 0,01
7 VP-bal. |11010 <0,02 0,02 - 31 VT 12548 0,05 0,05 0,00
8 VP 11128 <0,02 <0,02 - 32 V-podz. | 12630 0,04 0,04| -0,01
9 VP 11852 0,08 0,11 | -0,02 33 V-podz. | 12547 0,04 0,05 0,00
10 | VP 12246 0,02 0,03| -0,01 34 V-podz. | 12463 0,04 0,05| -0,01
11 standard | st. 0,5 0,05 0,05 0,00 35 V-podz. | 12468 0,05 0,04 0,01
12 standard | st. 0,1 0,10 0,10| -0,01 36 V-podz. | 12548 0,05 0,05 0,00
13 standard | st.0,15 0,14 0,15| -0,01 37 V-podz. | 16524 0,11 <0,02 -

14 standard | st.0,12 0,19 0,19 | -0,01 38 V-podz. | 16525 14,00 12,20 1,80
15 standard | st. 0,3 0,28 0,29 | -0,01 39 V-podz. | 16526 7,30 6,50 0,80
16 | VP 12535 0,10 0,09 0,00 40 V-podz. | 16527 0,48 0,36 0,12
17 | VP 12547 0,10 0,10 0,00 41 V-podz. | 16528 3,10 3,36 | -0,26
18 | VP 12548 0,10 0,10 0,00 42 V-podz. | 16529 0,06 <0,02 -

19 |VP 12463 0,10 0,10 0,00 43 V-podz. | 16530 0,07 0,05 0,01
20 |VP 12464 0,10 0,10 0,01 44 V-podz. | 16531 0,23 0,16 0,07
21 | VP 12468 0,10 0,07 0,03 45 V-podz. | 16532 0,11 0,09 0,02
22 | VP 12468 0,10 0,08 0,03 46 V-podz. | 17116 0,11 0,11 -0,01
23 | VP 12464 0,04 0,05 0,00 47 V-podz. | 17117 0,17 0,18| -0,01
24 | VP 12535 0,05 0,05| -0,01 48 VP 17276 0,15 0,15 0,00
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Priloha ¢ 8 Porovnani fosforgani: CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotometr
Lambda 25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 4235 V-podz. 0,06 <0,3 - 25 12548 | VT 0,20 <0,3 -
2 8495 VT <0,050 0,51 - 26 12547 | VT 0,07 0,34 -0,28
3 8541 VT <0,050 0,41 - 27 12548 | VT 0,20 0,52 -0,32
4 9297 V-podz. 0,14 0,51| -0,37 28 12548 | VT 0,20 <0,3 -
5 9298 V-podz. <0,050 <0,3 - 29 12547 | VT 0,07 <0,3 -
6 9299 V-podz. <0,050 <0,3 - 30 12549 | VT <0,050 <0,3 -
7 9300 V-podz. 0,09 <0,3 - 31 12548 | VT 0,20 <0,3 -
8 9301 V-podz. 0,12 0,47 | -0,35 32 12547 | VT 0,07 <0,3 -
9 9302 V-podz. <0,050 0,31 - 33 12549 |VT <0,050 <0,3 -
10 9303 V-podz. <0,050 <0,3 - 34 12548 | VT 0,20 <0,3 -
11 11001 | VT 24,20 17,19 7,02 35 12547 | VT 0,07 <0,3 -
12 10965 | VT <0,050 <0,3 - 36 12549 | VT <0,050 <0,3 -
13 10978 | VT 0,07 <0,3 - 37 12548 | VT 0,20 0,32 -0,12
14 10979 | VT <0,050 <0,3 - 38 12547 | VT 0,07 <0,3 -
15 10980 |[VT 0,13 <0,3 - 39 12549 | VT <0,050 <0,3 -
16 10965 ([ VT <0,050 <0,3 - 40 12548 | VT 0,20 <0,3 -
17 11835 | VT <0,050 0,33 - 41 13057 | VT <0,050 <0,3 -
18 11841 | VT <0,050 <0,3 - 42 12960 | VT 0,27 <0,3 -
19 11835a | VT <0,050 <0,3 - 43 17503 | VT <0,050 <0,3 -
20 11835b | VT <0,050 <0,3 - 44 17418 |VT <0,050 <0,3 -
21 11841a | VT <0,050 <0,3 - 45 17421 | VT <0,050 <0,3 -
22 11841b | VT <0,050 <0,3 - 46 17503 | VT <0,050 <0,3 -
23 11841 | VT <0,050 <0,3 - 47 17418 |VT <0,050 <0,3 -
24 12547 | VT 0,07 <0,3 - 48 17421 |VT <0,050 <0,3 -
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Priloha &. 9 Porovnani chlorid: CSN - titrace a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 4613 | V-povrch 300,00 318,16 | -18,16 31 7153 | V-podz. | 13,00 15,83 | -2,83
2 3331 | V-povrch. | 430,00 449,08 | -19,03 32 7455 | V-podz. | 250,00 221,09 | 28,91
3 2694 | VP 8,80 9,09| -0,29 33 7456 | V-podz. | 110,00 101,90 8,10
4 1434 | VP 25,00 26,87 | -1,87 34 9297 | V-podz. | 180,00 212,76 | -32,76
5 4614 | V-povrch. | 750,00 747,47 | 2,53 35 9298 | V-podz. | 280,00 288,23 | -8,23
6 5714 | VP 8,77 9,74| -0,97 36 9299 | V-podz. | 91,00 93,74 | -2,74
7 5721 | VP 8,68 10,01 | -1,33 37 9300 | V-podz. | 530,00 528,39 1,61
8 7004 | VP 8,38 9,32| -0,94 38 9301 | V-podz. | 130,00 145,44 | -15,44
9 7149 | V-podz. 120,00 108,66 | 11,34 39 9302 | V-podz. | 170,00 195,78 | -25,78
10 7013 | V-podz. 160,00 176,12 | -16,12 40 9303 | V-podz. | 220,00 248,23 | -28,23
11 7014 | V-podz. 230,00 232,55 | -2,55 41 10398 | VP 21,60 23,38 | -1,78
12 7015 | V-podz. 110,00 109,81 | 0,19 42 9503 | VP 3,50 <5 -
13 7019 | V-podz. 14,00 17,20 | -3,20 43 11347 | VP 40,70 32,18 8,52
14 7020 | V-podz. 260,00 263,71 | -3,71 44 11371 | VP 4,51 <5 -
15 7021 | V-podz. 580,00 558,18 | 21,83 45 11372 | VP 4,65 <5 -
16 7022 | V-podz. 20,00 14,70 5,30 46 11347 | VP 40,70 32,18 8,52
17 7023 | V-podz. 180,00 189,13 | -9,13 47 18285 | VP 30,80 33,19 | -2,39
18 7024 | V-podz. 670,00 608,85 | 61,15 48 18283 | VP 47,90 51,51| -3,61
19 7025 | V-podz. 95,00 94,24 | 0,76 49 18284 | VP 46,50 49,40 | -2,90
20 7026 | V-podz. 81,00 79,10 1,90 50 18287 | VP 11,60 12,36 | -0,76
21 7027 | V-podz. 93,00 92,60 | 0,40 51 18288 | VP 11,50 12,48 | -0,98
22 7130 | V-podz. 140,00 134,96 | 5,04 52 18290 | VP 13,50 14,65| -1,15
23 7131 | V-podz. 360,00 350,57 | 9,43 53 18296 | VP 7,03 7,65| -0,62
24 7132 | V-podz. 56,00 54,14 | 1,86 54 18297 | VP 9,48 10,00 | -0,52
25 7147 | V-podz. 25,00 27,37 | -2,37 55 18298 | VP 6,09 6,52| -0,43
26 7148 | V-podz. 15,00 14,75 0,25 56 18367 | VP 10,80 11,42 | -0,62
27 7149 | V-podz. 120,00 114,07 | 5,93 57 18474 | VP 12,90 14,25| -1,35
28 7150 | V-podz. 53,00 56,82 | -3,82 58 18475 | VP 30,30 32,58 | -2,28
29 7151 | V-podz. 24,00 24,70 -0,70 59 18491 | VP 11,30 12,49 | -1,19
30 7152 | V-podz. 56,00 56,53 | -0,53
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Priloha & 10 Porovnani siran CSN — iontova chromatografie (lontovy chromatograf
DX 320) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 5714 VP-bal. 63,60 60,33 3,27
2 5721 VP 63,90 60,47 3,43
3 7015 V-podz. 160,00 160,86 -0,85
4 10398 VP 78,40 77,23 1,17
5 9503 VP 38,20 42,44 -4,24
6 11371 VP 19,80 21,35 -1,55
7 11372 VP 20,20 21,63 -1,43
8 11347 VP 172,00 178,24 -6,24
9 11156 VP 33,20 34,68 -1,47
10 12876 VP 25,20 27,42 -2,22
11 11849 VP 64,20 59,94 4,26
12 11850 VP 64,50 59,43 5,07
13 11010 VP-bal. 66,20 60,67 5,53
14 10661 VP-bal. 24,40 27,17 -2,77
15 12963 VP 35,80 38,14 -2,34
16 13152 VP 16,20 18,86 -2,66
17 11849 VP 64,20 60,43 3,77
18 11850 VP 64,50 61,40 3,10
19 12876 VP 25,20 22,10 3,10
20 13500 VP 18,10 20,55 -2,45
21 13846 VP-bal. 60,20 61,58 -1,38
22 13847 VP-bal. 59,70 61,85 2,15
23 13848 VP-bal. 59,80 61,12 -1,32
24 13849 VP 60,40 61,50 -1,10
25 13850 VP 59,50 60,32 -0,82
26 13851 VP 60,00 59,90 0,10
27 13909 VP 19,60 17,95 1,65
28 14410 VP 19,70 20,82 -1,12
29 13152 VP 16,20 18,07 -1,87
30 14393 VP 19,10 20,62 -1,52
31 14397 VP 28,50 30,31 -1,81
32 14410 VP 19,70 21,11 -1,41
33 14412 VP 12,20 12,59 -0,39
34 14413 VP 12,40 12,67 -0,27
35 14457 VP 26,30 27,18 -0,88
36 14458 VP 20,50 21,52 -1,02
37 14453 VP 27,50 29,92 -2,42
38 14409 VP 67,60 65,53 2,07
39 14579 VP 15,70 16,81 -1,11
40 14585 VP 18,30 19,98 -1,68
41 14638 VP 19,10 20,97 -1,87
42 14869 VP 61,00 63,75 -2,75
43 14974 Hem. 0,61 <2,0 -

44 14990 Hem. 0,66 <2,0 -
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Priloha €. 11 Porovnani sirah SOP — kapilarni izotachoforéza ITP - (izotachefmky
analyzator IONOSEP 2001) a US EPA - fotometriey@egem 250)

1 10398 VP 78,60 77,23 1,37
2 11371 VP 23,40 21,35 2,05
3 11372 VP 23,60 21,63 1,97
4 12876 VP 31,20 27,42 3,78
5 11010 VP-bal. 65,60 60,67 4,93
6 10661 VP 24,90 27,17 -2,27
7 16526 V-podz. 240,00 238,00 2,00
8 16529 V-podz. 150,00 138,00 12,00
9 16531 V-podz. 210,00 199,00 11,00
10 16532 V-podz. 110,00 111,00 -1,00
11 16533 V-podz. 170,00 174,00 -4,00
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Priloha &. 12Porovnani Alkality:CSN- titrace a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1| 7027 | V-podz. 4,80 496 | -0,16 27| 7150 V-podz. 3,60 3,83| -0,23
2| 7150 | V-podz. 3,60 3,83| -0,23 28| 7131 V-podz. 4,40 4,41| -0,01
3| 7131 | V-podz. 4,40 4,41| -0,01 29| 7133 V-podz. 5,10 5,01 0,09
4| 7133 | V-podz. 5,00 501| -0,01 30| 7146 V-podz. 5,10 4,80 0,30
5| 7146 | V-podz. 5,10 4,80 0,30 31| 7148 V-podz. 4,80 4,86 | -0,06
6| 7148 | V-podz. 4,80 4,86 | -0,06 32| 7149 V-podz. 4,50 485| -0,35
7| 7149 | V-podz. 4,50 4,85| -0,35 33| 7152 V-podz. 5,20 541| -0,21
8| 7152 | V-podz. 5,20 541| -0,21 34| 7153 V-podz. 8,30 8,48 | -0,18
9| 7153 | V-podz. 8,30 8,48 | -0,18 35| 13846 bal.;c?:ené 4,27 469 | -042
10| 7012 | V-podz. 4,40 4,38 0,02 36 | 13847 bal.;/yF(’:ené 4,20 4,64| -0,44
11| 7013 | V-podz. 5,20 526 | -0,06 37| 13848 VP bal. 4,35 469 | -0,34
12| 7014 | V-podz. 3,80 3,50 0,30 38| 13848 zZst;/il.' 4,33 4,66 | -0,33
13| 7015 | V-podz. 3,00 344| -0,44 39| 13849 VP bal. 4,42 4,67| -0,25
14| 7019 | V-podz. 4,70 3,89 0,81 40 | 13849 VP bal. 4,32 466| -0,34
15| 7020 | V-podz. 3,10 3,53| -0,43 41| 9053 bal.;c?:ené 2,32 2,25 0,07
16| 7021 | V-podz. 4,80 3,75 1,05 42| 16000 VP 2,30 2,23 0,07
17| 7022 | V-podz. | 16,00 14,67 1,33 43 | 16524 V-podz. 13,00 12,45 0,55
18| 7023 | V-podz. 4,30 3,62 0,68 44 | 16525 V-podz. 5,30 5,21 0,09
19| 7024 | V-podz. 4,50 3,73 0,77 45| 16526 V-podz. 2,40 2,25 0,15
20| 7025 | V-podz. 6,30 6,01 0,29 46 | 16527 V-podz. 3,90 3,50 0,40
21| 7026 | V-podz. 4,50 3,52 0,98 47| 16528 V-podz. 6,80 6,58 0,22
22| 7027 | V-podz. 4,80 4,47 0,33 48 | 16529 V-podz. 4,40 4,21 0,19
23| 7130 | V-podz. 3,70 381| -0,11 49 | 16530 V-podz. 6,00 5,97 0,03
24| 7132 | V-podz. 3,20 3,66 | -0,46 50 | 16531 V-podz. 4,60 4,78 | -0,18
25| 7147 | V-podz. 1,70 2,06| -0,36 51| 16532 V-podz. 2,60 2,44 0,16
26| 7151 | V-podz. 1,70 2,06 -0,36 52| 16533 V-podz. 4,30 3,99 0,31
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